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RESUMEN 
Los materiales nanocstructurados (aquellos materiales cuya microcstructura 
consiste de cristales de entre 10 y 30 nm de tamaño promedio) han tenido 
un auge imponante en ai\os recientes (Vázqucz & l-lcmando. 1994) debido a 
Ja versatilidad de sus aplicaciones. fn1to de sus mejores propiedades 
fisicas(cléctricas y magnéticas principalmente) respecto a sus contrapartes 
atnorfos y cristalinos. 

La nanoestructura característica de estos matenalcs es especialmente 
benéfica para la obtención de mejores materiales magnéticos u.suaves·~ 
(cuyos parámetros característicos son: alta magnetización a saturación. bajo 
campo coercitivo. alta permeabilidad inicial. magnetostricción nula). como 
lo mostró por primera vez un grupo de investigación en Japón (Yoshizawa. 
el al. 1988) al observar imponantes disminuciones en los valores de campo 
coercitivo y de pérdidas magnéticas. ademas de un aumento en la 
permeabilidad. como consecuencia de la cristalización nanométrica 
obtenida. En ese trabajo. se obtiene la nanocstructura a partir de una 
aleación originalmente amaña que es sometida a tratamientos lénnieos para 
provocar la nucleación y posterior f"ormación de cristales. cuyo tamai'lo se 
controla adicionando a la composición original elementos(Cu ó Nb) que 
dificultan el crecimiento de grano. 

En el presente trabajo de tesis. se estudió la aleación Metglas ca> 2605 SC 
(Fea1Sh sBn sC>) (de uso comercial en la que hasta ahora no se habla 
reponado nanocstructura). determinándose las condiciones de tralamiento 
térmico necesarias para lograr la nanocristalización. Esta nanocstructura se 
confirmó a través de mediciones de campo coercitivo. permeabilidad e 
histéresis. que mostraron un ablandamiento magnético del material. 
caracterlstico del cambio en la microcstructura del mismo. 

Por otra parte., este proceso de nanocristalización no afecta de manera 
estrictamente creciente (ó decreciente) las propiedades magnéticas de los 
materiales. Un grupo de investigación en Espai\a (Gómez-Polo et al. 1996) 
encontró que previo al ablandantiCnto magnético se manifiesta un 
endurecimiento magnético itnportantc. El proceso de ablandamiento ya se 
habla reponado en aleaciones a base de cobalto (Valenzuela. et al. 1994) y 
en este trabajo de tesis se muestra el fenómeno de endurecimiento 



magnético previo aJ ablandamiento. para Ja contposición Co<.t.Fc4Mo2 Siu.B 12 
(Vitrovac ® 6025). mediante mediciones de campo coerclllvo. 
pcnneabilidad inicial. y frecuencia de relajamiento. Los resultados se 
interpretan con base en la interacción de intercambio entre los momentos 
magnéticos de los granos y su relación con los estados iniciales de 
nanocristaJización 

La técnica de Espectroscopia de Impedancias se usó en ambos casos para 
estudiar el comportamiento de las aleaciones mencionadas en función de Ja 
frecuencia. lo que permitió discernir esta secuencia endurecimicnto­
ablandamiento magnético, a través de parámetros como la permeabilidad 
inicial y la frecuencia de relajanúento. En este trabajo se usa por primera vez 
la Espectroscopia de Impedancias para caracterizar el fenómeno de 
histéresis a través de las variaciones obtenidas en las curvas 
espectroscópicas características de esta técnica. 
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CAPITULO 1 
PROPIEDADES MAGNETICAS. 

l. l. Definiciane.s y ecuaciones básicas. 
Un campo magnético puede describirse en términos de dos cantidades: la 
inducción magnética B ó la intensidad de campo magnético H. Ambas están 
relacionadas en el "-acío por la ecuación: 

B = µ., H ................... 1.1 

conµ., la permeabilidad del vacfo: µ., = 4mcJ0·7 H/m. 

La otra cantidad más importante para describir campos magnéticos en los 
materiales es la magnetización M. Está definida como el número de 
momentos magnéticos por unidad de volumen presentes en el material. La 
inducción magnética que se produce dentro del sólido al aplicarle un campo 
externo H esta dada por la relación (en el sistema internacional de unidades): 

B = µ.,H + µ., M ............. 1.2. 

La ecuación anterior indica que la inducción tiene dos partes: el término 
µJi producido por el campo exterior. y el término µ.,M debido a la 
magnetización del medio. 

Como la magnetización M es inducida por el campo externo H. puede 
asumirse en una primera aproximación que son cantidades proporcionales: 

M=xH ........................ 1.3 

donde la constante de proporcionalidad Jt se conoce como susceptibilidad 
magnética. Sustituyendo esta ecuación en 1.2~ se tiene para B: 

B = µ., (l+ X) H .............. 1.4. 

Por tanto, B y H son proporcionales entre si: 

B = µ H ........................... 1.5. 



con µ = ).lo ( 1 +x.) la penneabilidad del material. 

La permeabilidad relativa µ/µ., se relaciona con la susceptibilidad de 
acu~rdo a la relación: 

p.,.= 1 + )(. ........................... 1.6 

1.1.1. Tipos de -erillles _,,11thú:os: .oo-g11édcos, para-wnédcos y 
ferrolfWllllUticos. 

De acuerdo al signo y la magnitud de la susceptibilidad. los materiales 
pueden clasificarse en tres tipos principales: diamagnéticos. paramagnéticos 
y ferromagnéticos. 

Los materiales diamagnéticos tienen x.<O y susceptibilidades muy pequcilas 
(del orden de 10-• ó menos). Ejemplos de materiales diamagnéticos son los 
cristales iónicos y covalentes. Los átomos ó iones de estos materiales tienen 
sus orbitales completos. lo que a su vez implica que los espines de sus 
electrones estan aparcados. por lo que no presentan un momento magnético 
resultante. Su componmniento diamagnético se debe a que el campo 
magnético aplicado afecta el movimiento orbital de los electrones. 

Los materiales paramagnéticos por su parte. tienen x. >O. aunque de 
magnitud muy pcqucfla (del orden de 10·'). Ejemplos típicos de esta clase de 
magnetismo son los iones de elementos de tierras raras y los de elementos 
de transición. En estos elementos el comportamiento paramagnético se debe 
a la existencia de orbitales atómicos incompletos. por lo que existen espines 
no aparcados que dan un momento magnético resultante. Debido a que las 
orientaciones relativas entre Jos momentos magnéticos resultantes no 
guardan un arreglo paralelo (están orientados al azar). no hay una 
magnetización macroscópica resultante. 

En la tabla siguiente. se ilustran ejemplos de materiales diamagnéticos y 
paramagnéticos: 



Tabla 1.1 Ejemplos de materiales diamagnéticos y paramagnéticos 
(Ornar, M. 1975) 

Materiales 
Diamagnéticos 
Cu 
Au 
Hg 
Agua 

Paramagnéticos 
Al 
Mn 
w 

X (adim.) 

-1.0xlO"' 
-3.6x10·' 
-3.2xIO·' 
-9.0xIO·' 

2.2x10·' 
98xl0"3 

36xl O"' 

Los materiales f"erromagnéticos tienen susceptibilidades de signo positivo y 
muy grandes (algunos del orden de JO' 6 más). Debido a los orbitales d y f" 
inco~pletos que caracterizan a los átomos de estos materiales. poseen un 
momentos magnético resultante. Jo que hace posible que exista una 
magJ>Ctización M importante debido al orden que guardan entre si estos 
momentos magnéticos resultantes en cada átomo. Los materiales 
forromagnéticos por excelencia son: Fe. Co, Ni y sus aleaciones. 

1.2. La i11tnacción de i11tercalllbio. 
El hecho de que en una fase condensada puedan darse distintas 
orientaciones entre espines (lo que angina el diamagnetismo .. 
paramagnetismo ó forromagnetismo) implica una interacción entre ellos. El 
origen de esta interacción es de carácter n1ecánico cuántico. Consideremos 
el caso sencillo de dos átomos A y B (con un electrón cada uno) lo 
suficientemente cerca para interactuar entre si. La aproximación J--lcitJcr­
London establece que Ja función de onda del sistema es una combinación 
lineal de las funciones de onda de Jos áto111os por separado: 



<P =e,. 'l'A +e,. tp,.. Al introducir esta fonna lle la función de onda en la 
ecuación de Schrod1ngcr y resolver para la energía. se obtiene: 

E = E. + Eb + Q + Je"' .................. (1.7) 

donde E. y Eb son las energías de los electrones en cada uno de los átomos,. 
Q es la contribución de carácter coulombiano y Jex es el ténnino de 
intercambio o integral de intercambio, que surge de la posibilidad de 
intcrcambjar los electrones entre si: el electrón A orbitando alrededor del 
átomo B, y el electrón B alrededor del átomo A. La forma de distinguir los 
electrones es a través de la orientación de sus espines.. lo que a su vez 
detennina el signo de Jcx: Jex>O si se tienen espines paralelos y J_<o si Jos 
espines son antiparalclos. El término de intercambio es pues el responsable 
de Ja interacción entre espines y el orden magnético tiene en consecuencia, 
su sustento teórico en la aplicación de la mecánica cuántica al problema de 
la interacción entre átomos. 

En 1933, Bethe calculó las integrales de intercambio para Fe, Co, Ni, Cr y 
Mn como función de las distancias interatómicas y del radio de los orbitales 
3d: 

; ; ; ; ......... , ... .. 

Fig l. l. Curva de Bcthcpan:t. J_dc materiales de transu:i6n (Valcnzuda. 199-l). 

en esta gráfica, se observa que Fe, Ni.y Co son ferromagnéticos ya que su 
J.,,.>0; Mn y Cr por su parte son antiferromagnéticos (J""<O). 

En 1928, Heisenberg demostró que la energía de intercambio (E.,,.) entre dos 
espines puede escribirse como: 
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...................... (1.8) 

Esta E.,. depende de la orientación relativa de un par de espines s 1• s 2 

próximos y el ángulo O entre ellos. 

1.4. Anisotropla y magndo:stricción. 
Los orbitales d y f incompletos son los responsables de que exista en los 
átomos un momento magnético resultante. Su simetría no esférica tiene dos 
importantes repercusiones en las propiedades magnéticas de los materiales: 
la anisotropia y la magnetostricción. 

En un material cristalino. la existencia de direcciones preferenciales de 
magnetización (esto es. ejes de fácil magnetización) que minimizan la 
energia total del cristal se llama anisotropía magnetocristalina. En cristales 
cúbicos .. estas direcciones son de la fonna <100> ó <111> y en cristales 
hexagonales tenernos frecuentemente la <0001 >. La figura siguiente ilustra 
estas diferencias en cristales de fierro y nlquel: 

l ROO 

ll•OO 

1400 

•~oo 

j 1000 

800 

bOO 

400 

~00 

o 
o ~ºº 400 bOO 

/llOt."J 

800 1000 

Fig 1.2. Cun·as de magnctu..ación para rnonocnsul de ficno (Culhty. 1972). 
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~ 
-. !00 

100 

o 
o 100 !OO )00 500 

#ICOc\ 

Fi8 t.J. C....... de --_.. - de- (Caltil)'. 19'72). 

l:OO 

l .. 
O 1000 :ooo )000 "'°°° sooa 6000 .,ooo aooo 900D 10.000 

.,,,n,., 

Fig 1 .... Curvas de magnetizaci6n pant monocristal de coballo (Cullity. 1972). 

11 



La energía ( E .. ) necesaria para desviar el vector de magnetización de la 
dirección preferencial._ puede escribirse en ténninos de una expansión de los 
cosenos directores (a.i. a.2. a.3 ) de los ángulos entre la magnetización y los 
ejes cristalográficos: 

en donde k1. k2 son constantes llamadas .... constantes de anisotropía 
magnctocristalina". En la mayor parte de los casos. k 1>>k2 y es suficiente 
considerar k 1 como valor representativo de la anisotropáa. 

En cristales hexagonales generalmente sólo hay un eje de fácil 
magnetización: el eje c. Este tipo de cristales se denominan uniaxiales y su 
energía de anisotropia puede escribirse como 

..................... (1.10) 

donde 0 es el ángulo entre el vector de magnetización y el eje c. 

La anísotropía magnctocristalina tiene sus orígenes en el acoplanllento 
espln-órl>ita. Cuando un campo externo trata de reorientar el espín de un 
electrón. su órbita tiende a reorientarse también. Pero la órbita a su vez esta 
fuertemente acoplada a la red cristalina y resiste la rotación del espín. Así 
pues. la energía necesaria para desviar el espín de su dirección preferencial 
es la necesaria para superar el acoplaniiento espln-órbita. 

La magnetostricción es otro efecto relacionado con el acoplamiento espin­
órbita. Los cambios en la dirección de espln provocan cambios en la 
orientación del orbital. lo que a su vez modifica ligeramente la longitud de ta 
muestra. como se ilustra en la figura 1.5.: 
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1 

1 
i· 
í 

1 
1 

Fig l.!ii. Rcpt'CSCDtacJOn cs.qucma1u:a del 011gco de la magnctas111oc16n en 1Cnru1M>S del acoplamiento 
cspln-ótbita (ValcnLUCl.a~ 19"'4) 

Un efecto tnagnetostrictivo comim. es el ronroneo que se escucha en 
transfonnadores a 50-60 Hz. En estos dispositivos. una corriente alterna 
produce cambios fuertes en la magnetización del núcleo a razón de dos 
veces en cada periodo. Esto resulta en la vibración del núcleo a 1 OOHz ó 
l 20Hz (el doble de la fccucncia). 

La nuqp>etostrieeión se cuantifica a través de la constante de 
magnetostricción (A.), definida como el cociente defonnación (M..), debida a 
la aplicación del campo externo de saturación, entre la longitud inicial L.,: A. 
= 61..JL.,. A. positiva implica aumento de la longitud en la dirección del 
campo. Los valores tipicos de A. son del Ol"dcn de - IO""a 10"7 • Esta A. es 
también anisotrópica. ya que la deformación en longitud de un cristal 
depende de la dirección del campo respecto a los ejes cristalográficos como 
se ilustra en la figura siguiente: 

Fig 1.6. La rnagnctostricc1ón como hmcao>n <ka campo y de la dil'CCCIOn Cl'lSlalop'tiica en un monoaislal 
de súqucl (Cullity. 1972) 

to 



1.5.Doniinios magnéticos.. 
Consideremos un cristal hecho de algún material ferromagnético. Debido aJ 
acoplruniento entre espines provocado por la interacción de intercrunbio y su 
alineamiento a lo largo de la dirección preferencial de magnetización 
facilitado por la anisotropia. se esperarla que tuviese un flujo mab'llético 
intenso superficial a lo largo de la dirección de fácil magnetización. Se 
tendrfa entonces un cristal en su estado de mínima energía. Sin embargo. en 
la práctica. un pedazo de fierro no muestra interacciones magnéticas con 
otros cuerpos. 

Una explicación a esta contradicción fue dada primero por P. Wcíss en 1906. 
Asumió que el material magnético estaba dividido en regiones. llamadas 
dominios. las cuales están magnetizadas a lo largo de la dirección fácil pero 
orientadas en sentido opuesto.. dando como resultado una magnetización 
total cero. Al aplicar un campo externo al material en la dirección 
preferencial se tiene como efecto el crecimiento de uno de los dominios a 
expensas del otro .. teniendo asi un valor de magnetización resultante distinto 
de cero. Esta estructura de dominios constituye la base de los procesos de 
magnetización. 

Esta cstn.actura de dominios involucra diferentes clases de energía. En una 
configuración de saturación (esto cs. todos los espines paralelos y orientados 
a lo largo de la dirección de fácil magnetización). se tiene el mínimo de la 
energía de intercambio y de anisotropia.. pero el flujo magnético externo 
contribuye a la energía total en fonna de energía magnetostática. Para 
reducir al mínimo esta energía magnetostática se f'onnan dominios 
magnéticos de cierre. que encauzan el flujo magnético dentro de la muestra. 
como se ilustra en la figura 1.7.: 
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«• 

Y .. 1.7 ............ *a.--.- ........., ... dliwimi6m en damiaim ~=-,....>. 
Elimiwi6m de .. cacqla _. tice ........ km ......... c:icnc: d). 

A pesar de los dominios de cicn'e. prevalece .... pa¡uefta COlllnbución a la 
encrp total en las &ont- de dominio. las llwpedas s-edea ~ ó 
s-edes de Bloch. ~ 11e debe a que loa - ,....,. 61icos deben rotar 
180 º en -- psec1ea .,.. .,..... a la diaecci6n del dominio ,,_mo. Este 
modelo de JWec1 de Blocb 11e 1epewula en la figura 1.8: 

. 

11111111'Ht1 rn 111 u 1 . . . . . . 
r-== .. _~ 

Fig 1.8. Modc.lo de una pared de Bloch de ancho 6... 
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El ancho de la pared (b;..) está determinado por dos factores: 
a) La interacción de intercambio. La energia de la pared sube porque en ella 
los espines no están paralelos entre si. Esta contribución a la energia total es 
IJl"Oporcional a la diferencia de ángulo entn: espines contiguos (Ec. 1.8). De 
esta fbrma.. el intercambio tiende a agrandar la pared para minimizar su 
contribución energética. 

b) La anisotropia. Para que la energía de anisotropia sea minima. debe haber 
el menor número de espines fuera de la dirección de fiicil magnetización. La 
anisotropla tiende por tanto. a disminuir el ancho de la pared magnética. 

Los anchos tipicos de pared oscilan entre 50 y 250 celdas unitarias. De las 
condiciones de minimización en las encrgias de intercambio y de 
anisotropla.. se pueden calcular la encrgia de la pared (E..) y su ancho (~) 
como sigue (Landau & Lifshitz. 1935): 

E.= 2.¡-;ik; 

6. = ../f. ...................... (1.1 1) 

donde k 1 es la constante de anisottopia y A la constante de intercambio 

( A = "Js' • a: parámetro de red). Para Fe-a a temperatura ambiente se tiene 
a 

que: 

A= S.80 )( 10- 11 Ym ·*· = 4.8 X 10 .. -f/,,,1 

E.= 3.34 x 10-• -x.,, ......................... (1.12) 

6. =3.48x 10-•m,.. J40ce/áas unilaria.J 
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1.6. Histéresis. 
La división de un material en dominios magnéticos explica por qué cuando 
no hay campo cxtcmo H presente. el flujo magnético queda totalmente 
contenido dentro de la muestra. Sin embargo. la aplicación de un campo 
externo puede resultar en un pronunciado aumento de la magnetización en la 
muestra,. como se ejemplifica en la figura siguiente para una aleación Fc~Ni: 

- .!'!•• 

.. 
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Fíg: 1.9. Cwva ck ........ izw::Mn para UIUI alaci6b Fe-Ni. (Valamlcl&. 199') 

En CSla curva de magncti7aeión se observa que paa un campo de - 2A/m se 
tiene un aumento en la magnetización de hasta - 400kA/m. muy cerca ya de 
la saturación M. = 477kA!m. que repc!ICllla una susceptJDilidlld M/H de 
200 000. Es común tambit!n el uso de la pcnnembilid8't relativa µ.. la cual. 

es un buen indicador de qué tan fillcilmcntc puede fDll8DClizarsc un material. 

Los valores altos de permeabilidad (esto cs. grandes incrementos en la 
magnetización con pcqucllas variaciones de campo externo H) pueden 
presentarse únicamente debido al movimiento de paredes magnéticas. Un 
pcqucflo desplazamiento de pared involucra la inversión de espines dentto 
de un volumen imponante de dominio. 

En un proceso de magnetización pueden distinguirse tres mecanismos a 
partir de H = O hasta la saturación: 
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1. Una región lineal para B ~ B(ll). En ella, la orientación de los espines en 
la dirección del campo es resultado de una deformación 6 abombamiento de 
Ja pared rnagnCtica. pero sin desplazarla (Se dice entonces que la pared esta 
anclada y se tiene una dcfonnación elástica de la misma. lo que se traduce 
en una magncti7..ación reversible). En esta región lineal de la curva se conoce 
a la permeabilidad constante como permeabilidad inicial (µ.,). 

2.Cuando el caJtlpo externo rebasa un cierto valor umbral ó campo critico 
1-Ic, (también conocido como campo de propagación), la pared magnética 
comicnz..a a despla7..arsc y este movimiento es cJ responsable de los cambios 
drásticos en la inducción B para pequeños ~H. Este 1-Ic. aparece en el 
cambio abrupto de la pendiente de la curva B~B(H). Los dominios en la 
dirección del ca.rnpo externo 1-1 crecen a expensas de los otros. El campo 
crítico H.., depende de los defectos en el material: defectos puntuales, 
dislocaciones. fronteras de grano._ porosidades e incluso la superficie misma 
del material. actúan como sitios de anclaje que impiden el movimiento de la 
pared .. lo que incrementa el valor de H<=T. 

3. Para lograr Ja saturación en el material, falta orientar aquellos dominios 
que no apuntan necesariamente paralela 6 antiparalclamente a la dirección 
del campo externo. Estos dominios requieren un mecanismo de rotación de 
espines para su reoricntación,. el cual tiene lugar a valores altos de campo 
externo. Como es de esperarse. esto implica un costo mayor de energía para 
poder vencer el campo de anisotropla; en contraste con el desplazamiento de 
pared que ocurre con la rcoricntación gradual de pcqucilas fracciones de 
espines .. de una dirección fácil a otra. Un ejemplo claro de esta diferencia en 
los mecanismos de magnetización se tiene en la figura (1.4) en la que la 
dirección señalada como dificil está a lo largo del plano basal, a 90° del eje 
de fácil magnetización. Esto significa que para lograr la inversión de espines 
se requiere exclusivamente de rotación de los mismos y para llegar a la 
saturación se necesita como valor de campo externo .. el valor del campo de 
anisotropia - 800kA/m. 

Los mecanismos antes descritos .. están representados en Ja figura 1.10.: 



Fig 1.10. Curva B-D(H) donde .: uxbcan loa rnccanismm de magnctllacióa en c:.da: inta'Valo de H. 
(Valen.zuda. 199-6) 

Supongamos ahora que a partir de la saturación se hace H = O. Esto no 
resultará en inducción cero. sino en W1 valor B, llamado inducción 
remanente. Sucede asi debido a que las paredes al finalizar su 
desplazamiento quedan ancladas en posiciones dif"crentcs a las iniciales. lo 
que hace que exista un cierto volumen de espines en la din:cción original del 
campo externo. Los cambios suaves en la inducción al ir de la saturación al 
valor de remanencia se deben a que las paredes ltllqp)éticas recobran su 
fonna plana inicial. Si se aplica ahora W1 campo externo en la dirección 
opuesta. aparc:cc de nuevo la deformación reversible de la pared para 
campos pcqueftos. Para que la pared se desplace de nuevo. se necesita un 
campo critico en general más grande que el valor Ha necesario al partir del 
estado de magnetiz.ación cero. Este nuevo campo critico se conoce como 
campo coen:itivo (He) y al superarse. la pared se desancla y comienza su 
desplazamiento. orientando los espines hacia la salunlción en la nueva 
dirección. Si el campo externo desaparece. de nueva cuenta queda un valor 
de inducción remanente. pero en sentido opuesto al primero. Este ciclo se 
conoce como ciclo de histéresis y es representativo de los fenómenos 
magnéticos ya descritos. 
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Fig 1.11. Ciclo de hillbcsis ob&cnido c:xpcrimcntalmcn&c para UNI ícl'ri.la Ni-Fe. Se indican: 

-----(M.). --............... (M.). y.,..._ coacitM> (H.). 

Un material magnético que se magnetiza fácilmente se conoce como 
material suave. Un material duro hace referencia a imanes i-numentes. en 
los que no es fácil cantbiar su estado de magnetización. El campo coercitivo 
ayuda a clasificar los materiales: si He< 1 kA/m el material es suave; si He> 
1 OkA/m es un material duro. 
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CAPITULO 11 
Los materiales amorfos. 

11.1. Definición. 
Un material runoño es aquel que no tiene orden traslacional de largo alcance 
en su arreglo atómico ( Elliot. 1990) 

Sin embargo. esta ausencia de periodicidad no excluye que las posiciones 
atómicas guarden cieno orden en el corto alcance. ya que existe un alto 
grado local de correlación entre las posiciones atómicas: el nÚJDero de 
vecinos más próximos a cada átomo es el mismo. o bien. los ángulos que 
forman los enlaces entre los átomos vecinos próximos es el mismo también. 
La existencia de este orden en el corto alcance es consecuencia del enlace 
químico responsable del cstádo sólido que guarda el material. 

11.2. La tTansición vflrea.. 
Considercsc ahora un experimento en el que se efectúe el enfriamiento de la 
fase vapor de un material. su condensación en el estado liquido y finalmente 
su solidificación (todo el proceso a presión contante y casi nula). Un 
adecuado seguimiento de este experimento puede hacerse en una gráfica 
volumen vs temperatura como la que se muestra en la figura Il. I: 
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Figlua ll. 1. Diapama volumen- tcrnpcratur:a. maAralldD b rutaa de~ y uansici6n vftrca.. 

Un primer cambio drástico en la gráfica nos indica el cml>bio de fase vapor­
llquido a la temperatura de ebullición T b· Al contin....- el enfriamiento tendrá 
lugar la transición liquido-sólido en dos formas posibles: 

1 . De manera discontinua. para dar como resultado un sólido cristalino. 
2. De manera continua. lo que permite la formación de un sólido amorfo. 

Estas dos formas de solidificar están indicadas en la figura anterior con los 
números 1 y 2 respectivamente. El primer caso ocurre a la temperatura de 
solificación T, y está caracterizado por una disminución abrupta del volwncn 
al efectuarse la transición liquido-sólido cristalino. Cuando el enfrianúento 
tiene lugar lo suficientemente rápido. la ruta 2 es la que se sigue para la 
solidificación al alcanzarse la temperatura de transición vitrea T •· En este 
caso.. no hay una discontinuidad en el volumen.. ya que se observa una 
expansión térmica lenta característica de la formación de un sólido amorfo. 

La temperatura de transición vítrea depende de la rapidez de enfriamiento. 
como se puede observar en la siguiente figura. donde la gráfica V(T) 
corresponde al amorfo orgánico polivinilacetato (CH2 CHOOCCHJ): 
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F1g 11.2. Cun-. volwncn-1cmper.tlura de un ma&c:nal orgá.nJco en la ~adad de la lransia6a vitn:a. 
(Zallen. 19X3) 

El tiempo indicado en cada curva se refiere al tiempo transcurrido desde que 
el material estaba a una temperatura inicial muy superior a T •• hasta alcanzar 
cada temperatura T sciialada. Se tiene también el canibio en el coeficiente de 
expansión ténnica (para la muestra de mayor rapidez de enfriamiento 0.02 h) 
que para el caso de la transición vitrca, no presenta un forma abrupta. 

Para clasificar esta transición vltrca, es útil observar los cantbios en el calor 
específico a presión constante (C,,). el cual da la medida del calor absorbido 
por la muestra debido a un aumento en la temperatura. y está dado por la 
siguiente expresión: 

e = (c1º) = . .[as) 
p dT , 

1 l.r'.7 T , 
.................. (Il.1) 

con dQ el calor absorbido por unidad de masa de material debido al cambio 
de temperatura dT y S la entropía del material. En la siguiente figura. se 
muestra Cp (T) para el amorfo As2 S 3 : 
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En ella observamos con claridad el escalón que ocune en T •· A diferencia 
de lo que sucede con el material cristalino. donde a la temperatura de fusión 
Tr. e;. diverge debido al calor de fusión necesario pma compldm- el cambio 
de fase (en efecto. dQ es finito pero dT = O dunmte la trmisición) cristal­
llquido. En la transición vitrea no hay calor latente que acompafte el paso 
amorfo-líquido. 

De acuerdo con este comportamiento. y el mostrado por a(t) en la figura 
1.4. es de suponer que la transición vitrea sea de segundo orden. 

Sin embargo, en una transición de segu.Ddo orden se involucran 
discontinuidades en las gráficas V(T), S(T). a(T). ó c,,(T) en forma de 
picos agudos o escalones a una temperatura claramente definida. lo que no 
ocurre en la transición vítrea, ya que ésta se da en un pequefto intervalo de 
temperaturas más que a un valor bien establecido de la misma. En la figura 
1.4 para a(T) por ejemplo. no se tiene bien definido un escalón. de manera 
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que se dice que la transición vítrea es una transición aparente de SCb,Jr\lndo 
orden ( 7..allcn, 1983) . 

11.3. PREPARACION DE ,UATERIALES Ait-IORFOS. 
Hay sólidos que en su estado natural son arnoños (como el silicio) cuyas 
propiedades y aplicaciones son bien conocidas. Los materiales de interés en 
este trabajo de tesis. son aquellos que no se runoñ17..an naturalmente. La 
primera aleación amorfa fue preparado por Duwez en J 960(Duwez et. 
al. 1960) y a panir de entonces, se han desarrollado diferentes técnicas para 
preparar sólidos amorfos (Spear. 1977. Cahn. 1980. Mukherjee,1980). A 
continuación se describen brevemente algunas de elJas. 

11.3.1. Evaporación tt!rmica. 
Esta técnica se utiliza para la obtención de películas delgadas amorfas. 
Consiste en evaporar el compuesto inicial para después condensarlo sobre 
W1 substrato. La evaporación se realiza aJ vacío (al menos 10""" Torr) para 
reducir contaminación. El compuesto inicia] puede calentarse en dos formas: 
a) a través de un portamucstras habilitado como eletnento resistivo al que se 
aplica una corriente eléctrica para calentar el material en forma de polvo. 
Esta forma de calentamiento es muy apropiada para substancias de bajo 
punto de fusión; b) bombardeando la muestra inicial con electrones de alta 
energía (en caso de materiales con alto punto de fusión). El objetivo de este 
bombardeo es sólo calentar la muestra. 

11.3.2. Esp11rreo. 
El proceso de esplUTeo consiste en bombardear una muestra del compuesto 
con iones muy energéticos de un plasma a baja presión. con el fin de 
provocar una erosión en el matcriaJ ya sea átomo por átomo o bien 
agregados de ellos, para después depositarlo en forma de película sobre un 
substrato. El bombardeo sobre el blanco se realiza al aplicar a este un alto 
voltaje negativo para así atraer a los iones positivos del plasma. Tiene la 
limitación de que los blancos deben ser metálicos o de algún material lo 
suficientemente conductor para garantizar su funcionamiento como 
electrodo. Existen algunas variantes dentro de esta técnica.. como son: 
cspurrrco por CVD (Chcmical Vapour Dcposition) en Ja que se controla el 
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plasma y la composición; y espurreo por MBE (Molecular Bearn Epitaxy) en 
Ja que se puede colocar átomo por átomo donde se quiera. 

11.3.3. Deposición electrolflica. 
Se reali?..a a partir de una solución acuosa con la composición del material 
deseado, la cual, a través de una reacción electrolítica deposita el material 
en algún cátodo. Por ejemplo, pueden depositarse películas de germanio en 
cátodos de cobre mediante la electrólisis del tetraclonuo de germanio en 
glicol. Esta técnica tiene problemas concernientes a las posibilidades de 
contaminación provocadas por la solución misma y los productos de 
reacción. 

11.3.4. Irradiación. 
La interacción entre partículas ionizadas de alta energía y sólidos cristalinos 
puede producir dallo estructural suficiente para rransfonnar el material de su 
estado inicial a uno arnoño (el laser es de uso común en este proceso de 
asnorfización). Pueden producirse: de esta f"onna películas superficiales 
asnoñas de algunos cientos de angstroms de espesor. Este procedünieoto es 
de uso frecuente en la industria de los semiconductores, donde se requiere a 
menudo contaminar los semiconductores para tnanipular sus propiedades 
electrónicas. 

11.3.S. Elifrlallliell/O ullrorrtlpúlo. 
Consiste en enfriar la aleación f"undida con la composición deseada lo 
suficientemente rápido para no dar tiempo a que los átomos se arreglen en 
una configuración de minÍilla energía (como es el estado cristalino). Es por 
esto que en la mayoria de los casos el estado amoño es metaestable. La 
rapidez de enfriamiento tipica requerida es del orden de 106K/s (con 103 K/s 
se pueden formar nanocristaJes y cuasicristalcs). Un procedimiento común 
es el siguiente: sobre un disco de cobce que gira rápidamente (se alcanzan 
velocidades tangenciales típicas de 30m/s), se inyecta la aleación tundida 
previamente en un tubo de cuarzo. El sólido amoño emerge de la rueda en 
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forma de ciaras cuyo espesor es del orden de 30 µ. Algunas variantes de 
esta técnica se muestran a continuación: 

,., 

Fig.. 11.4. Varia.n&cs de: cnfn..un.1cn10 uJt..r.uapido a) 1nlC1"DO y exicrno~ b) tneW:mlc cxuacabn del fundido. 
de u.n crisol ó de una barTa sólub. (Elliac. 1990) 

11.4. APLICACIONES. 
11.4.1. Aplicaciones ell!Clrónicas. 
En este tipo de aplicaciones, los materiales amorfos pueden ser empicados 
como elementos pasivos en los dispositivos electrónicos (Hamakawa. 1987. 
Madan-& Shaw. 1988), por ejemplo, los amoños SiO, y Si,N4 se usan como 
aislantes en transistores de pclicuJa delgada. Su aplicación como elementos 
activos se ilustra en los siguientes ejemplos. 

11.4.1.1. Xerografla. 
En las máquinas fotocopiadoras, se incluye una película delgada amorfa de 
selenio (con un porcentaje bajo de arscnio para mejorar aJgunas propiedades 
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mecánicas de la película y para prevenir In cristali7..ación). Esta película se 
empica como fotorrcccptor. que tiene con10 función crear el negativo del 
documento a copiar. Este fotorrcccptor de película amoña satisface las 
características necesarias para un óptimo dcscmpeno: buena resistencia 
mecánica para cvilar procesos abrasivos .. químicamente inenc para evitar 
degradación química ante la presencia de luz intensa o campos eléctricos 
fucnes. alta resistividad eléctrica (p >10 12 Dcm ) para evitar flujos de 
carga que daften el contraste de la imagen_ 

11.4.1.2. Tr•lllSl#Dr- de ~llcal• ~ 
En la actualidad. hay una considerable demanda de pantallas planas que se 
requieren para la fabricación de televisores miniatura a color o en 
computadoras tipo lap-top. Los componentes ópticos empleados hasta ahora 
son cristales líquidos nCDJáticos. Una alternativa consiste en usar elementos 
individuales que en la pantalla puedan ser accesados como dispositivos de 
respuesta óptica no lineal. tales como transistores de película delgada 
(TPD). Estos TPD representan wia unidad gráfica o pixel. Un arreglo 
bidimensional de estos TPD puede constituir la pantalla plana ya 
mencionada. 

11.4.1.3.Cdás :solares. 
La aplicación de semiconductores amaños par-a convertir la luz del sol en 
energía eléctrica es probablemente uno de los dcsarroUos tecnológicos más 
explotados en este campo. Se ha demostrado que la eficiencia máxima 
teórica de una celda fbtovoltaica ideal de semiconductor amoño es de 31 %. 
porcentaje apreciablemente favorable respecto al 2S% de eficiencia de sus 
contrapartes cristalinos. 

11.4.2.. ApUcacionl!S e/a:troqal..UCa:s. 
La habilidad de cienos iones (como Ag• o Li) para diñmdirse rápidamente 
en óxidos o vidrios metálicos en la presencia de gradientes de concentración 
o campos eléctricos. permite un gran niunero de aplicaciones 
electroquímicas. por ejemplo. en dispositivos de almacenamiento de 
energía. como las microbaterias de B203 dopado con litio usadas para 
aJimentar microcircuitos. ó en sensores químicos. Los materiales amaños 
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ofrecen ventajas irnportantcs .-cspccto a los cristalinos: al no habc.- defectos 
cristalinos o f.-ontcras de grano. sus propiedades de difüsión son isotrópicas 

11.4.3. Aplicaciones ópticas. 
Los materiales arnorfOs se han usado como componentes ópticos pasivos: 
los silicatos en ventanas o como vidrios de alto indice de refracción. 
Rccicntcrncntc se les ha trabajado como elementos activos: diodos para 
emitir luz~ por ejemplo_ Los diodos hechos con base en pelícuJas amorfas de 
silicio poroso hidrogenado tienen la propiedad de electroluminiscencia al 
conta.rninarse con ponadorcs tipo p ó n. Tales dispositivos. fabricados ya 
por Kruangarn (Kruangam et. al. 1985. 1987) emiten luz en la región del 
visible a temperatura ambiente. Estan basados en cacburo de silicio amorfo y 
su eficiencia de emisión puede mejorarse al ampliar la brecha óptica E., 
mediante modificaciones adecuadas en el proceso de preparación del 
amorfo. 

11.4.4. APLICACIONES MAGNETICAS. 
La existencia del ferromagnctismo en el estado amaño no es de extrañar 
debido al orden local de corto alcance que prevalece en los vidrios metálicos 
Fue Gubanov quien predijo Ja existencia de orden ferromagnético en 
amorfos (Gubanov. 1960) al considerar sólo la interacción de intercambio 
entre áto1nos vecinos y la función de distribución radial para los átomos. 
Consideró esta interacción de intercambio actuando hasta los segundos 
vecinos próximos para calcular la magnetización y el punto de Curie de un 
sistema. La primera evidencia de la existencia de fcrromagnctismo en 
sólidos amorfos se observó en películas amoñas de Co-P (Bagley & 
Turnbull. 1965) y Co-Au (Mader &Nowick. 1965). 

Actualmente, las aleaciones metal de transición-metaloide son las más 
explotadas para aplicaciones magnéticas (Warlimont & Boll. 1982) debido a 
que son fcrromagnéticarncntc suaves, esto es~ poseen bajo campo coercitivo 
(He). alta magncti7A'lción a saturación (M,). alta permeabilidad (µ). y minima 
o nula anisotropía. Estas cualidades son resultado en bYTan pane de la 
auscncin de defectos cristalinos o fronteras de grano que dificultan el 
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movimiento de paredes magrh!ticas. Además poseen propiedades mecánicas 
imponantes como alta dure7,a y resistencia a la fractura. lo que posibilita su 
aplicación en disposiúvos expuestos a desgaste continuo (como cabezas 
magnéticas lectoras. por ejemplo) (Hi\zinger. 1985). 

Por su nivel de aplicación como materiales suaves. los siguientes tres úpos 
de aleación metal de transición-metaloide son los más importantes: 

l. Aleaciones a base de fierro. con los valores más altos de inducción a 
saturación. 

2. Aleaciones a base de ficrro-niqucl. con valores de saturación buenos y 
menos magnctostrictivos. 

3.Alc:KiOPCS a base de cobalto. con magnetostricción casi nula. lo que las 
hace insensibles a tensiones mecánicas. 

Algunos ejemplos de cada 8'1JPO y sus ¡wopiedadcs se ilustran en la 
siguiente tabla: 

Tabla 11.1. Propieditd-ma~ de~ amo~- (Wartlmoat A 
a..u.19112). 

Aleación M.(T) Hc(mA/cm) µ¡ (50 Hz) 

FeooB20 l.60 32 10000 
Fea1Sh.s B 13.s C2 l.61 35 
Fc.wNi,aM0481a 0.88 6 15 000 
Fe,.Ni,,.M04Si;;B12 0.75 10-40 
CossNiioFes (Si.Bh1 0.55 8-10 100 000 
Co..,F"4(Mo. Si. B)10 0.55 2-4 

Las aleaciones ricas en fierro tienen los valores más altos de inducción a 
saturación de todas las aleaciones amañas. Se han conseguido inclusive M. 
de entre l.7-1.75 T al modificar el porcentaje de metaloide 
inc\uido(Warlimonl &.Boll. 1982) A pesar de sus altos valores de 
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magnetostricción (A,. 30xl0.t' )estos fcrroimancs poseen mejores 
propiedades y presentan menos pérdidas de núcleo que las aleaciones Fe-Si 
cristalinas. 

El segundo gnspo de mnorfos son los de base Fe-Ni con 40 o/o de cada metal 
y M. intermedia (0.7-1.0 T)_ El contenido de níquel estabiliza la formación 
del amaño y mejora su ductilidad. facilitando su producción. además de 
reducir su constante de magnetostricción hasta A.. - 1 o~. 

Las aleaciones a base de cobalto por su parte tienen las mejores propiedades 
como materiales rnagnéticainentc suaves. Aunque su magnetiL"..ación a 
saturación está entre los valores intermedios (Ms -0.5-0.8 T).. su 
magnetostricción es cercana a cero (A. - O). lo que las coloca por encima del 
resto de las otras aleaciones. Además presentan las pcnncabilidadcs más 
altas (de hasta 100.000) y los campos coercitivos más pequei\os (menos de 
4 mA/cm)_ 

Un impacto notable de la aplicación de estas aleaciones arnoñas 
ferromagnéticas ha sido su uso en los núcleos de transformadores. En los 
que operan a baja frecuencia (50-60 Hz). la composición Feoo(Si.B.Cho es 
la más usada. Para altas frecuencias (400 Hz). el núcleo de Fe .,B 13 sSi 3 s 
C2 mejora hasta en un 60 º/o la potencia de salida. Estos amaños se 
caracterizan taJnbién por sus valores de magnetostricción menores que Jos 
de sus contrapartes cristalinas .. lo que reduce sensiblemente las pérdidas en 
el núcleo hasta en un 75%. Estas pérdidas magnéticas son proporcionales al 
área encerrada bajo el ciclo de histéresis. cuya amplitud depende del valor 
de campo coercitivo (1-lc) que tiene el material. Un bajo He garantiza ciclos 
de histéresis delgados y por consib'>Uientc, menos pérdidas magnéticas. A 
frecuencias altas. las pérdidas debido a las corrientes de cddy son más 
importantes. La ventaja de los amaños aquí~ es su alta resistividad eléctrica,. 
lo que permite reducir significativamente estas pérdidas. 

Una aplicación que requiere la combinación de propiedades magnéticas y 
mecánicas es la fabricación de sensores magnéto-clásticos y transductores. 
En esta área de uso.. la magnetostricción juega un papel muy importante ya 
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que los ciclos de histércsis pueden modificarse al aplicar tensión al material. 
corno puede verse en la siguiente figura: 

•• 11 

o• 

N/m~ 

" 

.. • • 10 
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Fe-Ni,.IMo. Si. BJu 
A.• •8 - 10-• 

Fig. 11.5. Ciclas de hislérc:Us con)..>() y>... <O t.jo c:sfucra:J& de tcaAóa a (W~ a. BoU. 1982). 

La tabla 11.2 se refiere a las propiedades óptimas necesarias par-a estas 
aplicaciones magneto-elásticas: · 
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Tabla 11. 2. Propiedades magnétic.-s de aleaciones amorf"as para 
sensores m•11:neto-elásticos. (W•rlimont & Boll, 1982) 

Material A.. (10-6) M.cn 1-lc (A/cm) 
Fe.oBisSi 5 30 1.5 0.04 
Fe1.Ni1.(Mo,B,Si)22 8 0.75 0.03 
Fe29Ni.,,(P,B,Si)22 3 0.5 0.01 
Co,.(Ni,Fe)1s(B,Si)27 -1 0.55 0.005 
Co7sSi1sB10 -3.5 0.7 0.0025 
Coc.RNi10B1.iSis -8 0.95 

Los materiales para cabezas magnéticas requieren alta permeabilidad inicial. 
alta inducción a saturnción, alta resistividad eléctrica, alta dureza mecánica. 
resistencia al uso continuo y constante de magnetostricción muy pequci\a. 
Las aleaciones amorfas al reunir con facilidad estos requisitos. son ideales 
para su implcn1cntaci6n en estos dispositivos. Los amorfos de composición 
Fe-Co-Si-B con M. de entre 0.95-1.3 T y µ.,=20, 000 se han probado con 
éxito. En la tabla sib'lliente, se muestran las propiedades óptimas para la 
elaboración de cabezas magnéticas: 

Tabla 11.3. Propiedades de materiales para cabezas magnéticas. 
(Warlimont & Boll, 1982) 

Material Composición µ, M.(T) p(µn/em) 
Amorfos Co,.,Fe.(Mo,Si,B):io 20000 0.55 130 

Co,,.Mn,,(Si,B)l, 10 000 0.8 130 
Co-Fe-Si-B 20000 1.3 

Cristalino 77Ni, l 5Fe, Cu + Mo 20 000 0.8 60 
77Ni, 15Fe, Cu+Mo+Nb+Ti 40000 0.5 90 
85Fe, 9.6Si, 5.4 Al 25 000 1.1 88 
84Fe, 16 Al 8 000 0.9 145 
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CAPITULO 111 
LOS MATERIALES NANOESTRUCTURADOS. 

111.1. Antecedentes. 
El estudio de las propiedades y posibles aplicaciones de los materiales 
nanocstructurados constituye una moderna y amplia rruna de la ciencia de 
materiales contemporánea. Las propiedades magnéticas representan apenas 
una pequeña parte de este vasto campo de estudio. De este tipo de 
propiedades se hace a continuación una revisión breve que permite ubicar el 
contexto que motivó el desarrollo de este trabajo de tesis. 

Los n1atcriaJcs nanocstn1cturados son aquellos en los que su microcstnJctura 
contiene cristales cuyo tama.110 oscil'=l entre 10 y 30 nm. En el caso de las 
aleaciones amorfas. esta nanocstructura puede obtenerse al someter al 
material a un tratamiento tém1ico adecuado. El resultado suele ser un 
composito: nanocristalcs inn1crsos en una matriz residual amorfa. 

Voshiz.awa ( 1988) reportó por primera vez una estructura de granos 
"'"'ultrafina .... en una aleación a base de fierro (Fe7.:s s., Cu,Nb1 Si 1 J s B 9 _ Con 
x=O.. x= 1.0 .. y x= 1.5) en la que obtuvo cristales ( via un recocido) cuyo 
tamaño promedio era de 20 nm. Contra lo esperado. este proceso de 
cristalización no afectó negativamente tas propiedades magnéticas de la 
aleación (ya que la presencia de cristales dificulta extraordinariaincntc el 
despla.7.arniento de paredes magnéticas .. lo que afecta parámetros como la 
permeabilidad magnética. Valcnzuela. et. al 1994). La nanocristalización 
tiene efectos benéficos como se reporta en el trabajo de Yoshizawa_ En las 
siguientes fib'UTaS se ilustra el comportamiento del campo coercitivo.. Ja 
permeabilidad relativa y las pérdidas de núcleo: 
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'En función de la frccuenc:ia., la pcnncabilidad tambiát aumenta 
significativamente. como aparece en la figura 111.2: 

F1s 111.2 La pcnnc:ab1hdad rdatrva en fünci6a de La rrccucnaa. s-ni Fi.....a y cxn. ...ecrialcs. 
CV~2.19Xa) 



En este trabajo de Yoshizawa. el proceso de cristalización se controló al 
introducir un elemento ajeno a la composición inicial: la adición de cobre 
dificulta la nuclcación de fierro. lo que a su vez limita el crecimiento de 
grano. La presencia de cobre se creía necesaria para este control. Sin 
embargo. se ha reportado el uso de Nb. V ó W en aleaciones FeMB (con 
M=Nb.V. ó W) y de Zr. Hf. Nb en aleaciones FeMC (M=Zr. Hf. Nb) 
(Yavari. 1994). En este trabajo de Yavari. se propone la f"onna en que se 
sintetiza la fase nanocristalina FcllOSÍio a partir del arnoño FeSiB + Nb a 
panir de la reacción siguiente: 

Fe 71 s Si 11.s B9Nb1 -+ 0.7FC110Si20 + 0.3Fe..o810Nbio ................... (111.1) 

Una explicación a este mejoramiento de los diferentes paráo>etros 
magnéticos como resultado de la nanocri-1ización ñae pn>pUCSta .,:Or 
Herzer ( 1989). quien a través del modelo de músotropia aleatoria argumenta 
que el tamafto de los cristales promedia a cero la anisotropla magnética y el 
campo coercitivo. lo que resulta en un material mal!Jléticarnente suave. 

111.2. M.,_s#icciórt. 
Otro parámetro importante que también se optimiza en estas aleaciones 
nanoestrucruradas es la magnetostricción (A..). Hazer (1994) reporta que 
en la aleación nanocristalizada FcCuNbSiB Ja magnetostticción ,,.-X 
escribrirse como una contribución por scpar-..lo de nanocristalcs ( a base de 
Fe-Si) y de la matriz residual arnoña: 

......................... (111.2) 

donde Va es Ja fracción de volumen cristalizada. De esta f"orma. la 
magnetostricción casi nula (..t.• o) requiere una fracción grande de volumen 
cristalizado con A. • < O para compensar el alto valor de A.. >O del residuo 
amaño. Esto se logra mediante un alto contenido de hierro en tos 
nanocristalcs, lo que efectivamente sucede ya que se tiene ..t~ ,.-... ~ -= -8 x 10-
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para Fc1mSi20-a. (en aleaciones Fc-Cu-Nb-Si-B) 6 ...t/ .. - -4 x 10-• para Fe-a 
en aleaciones FeZrB. 

111.3. Nanoestructuras a base~ cobaUo. 
Todos los trabajos antcrionncnte citados. estudiaron aleaciones arnorfas con 
composiciones a base de hierro. Las aleaciones a base de cobalto han 
mostrado tendencias similares en sus características magnéticas con la 
nanocristalización (Valcnzucla. et. al. 1994). En estas composiciones .. el 
campo de anisotropia también disminuye sensiblemente .. como lo reportan 
Murillo et. al. (1994). 

111.4. llftOnes ~r1nanenus. 
En imanes pcnnanentes. las partículas nanométricas también han mostrado 
lDl efecto positivo. Hadjipanayis & Withanawasarn (1994) han reportado en 
su trabajo sobre nanocompositos R-Fe-B (con R = Nd. Pr. Dy. Tb) que el 
máximo en el producto BH (el parámetro a mejorar en imanes pennanentes) 
aumenta como resultado de la presencia de granos de Fe-a. cuyo tamaño 
promedio es cercano a 30nm. En la figura IIl.3. se ilustra la diferencia entre 
el amoño normal y el material nanoestructurado: 
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Para cxpJicar este comportanliento .. Jos autores aluden a una modificación 
del modelo de anisotropia aleatoria... en Ja que hacen consideraciones sobre 
la distancia intergranular y sus efectos en el acoplamiento (via interacción de 
inlercambio) entre los momenlos magnéticos de los granos al inicio de Ja 
nanocristalización y cuando esta ha tenido lugar en pleno. 

En este lrabajo de tesis se aborda el problema de mostrar y explicar que el 
mismo fenómeno de endurecimienlo magnCtico previo al ablandamienlo 
magnético OCUJTe en aleaciones a base de cobalto. Ya reportada la 
nanocristalización de estas aleaciones (Valcnzuela. 1994). el problema 
consistió ahora en dar un seguimiento cuidadoso a los estados iniciales de 
esta nanocrislalización para verificar si este inicio de nuclcación de 1!J11110S 
provocaba el endurecimiento ya mencionado. .._.. eUo. se determinaron 
experimentalmente las variaciones en el tiempo y la tcmpcralunl de los 
parámetros magnéticos: campo coercitivo. ~ilidad inicial y 
frecuencia de relajamiento. Los cambios en estos pm-ámclros no son 
independientes entre si. ya que hay Wl3 eslrccha conclación entre ellos: 
materiales magnéticamcnle duros ó suaves se distinguen entre si 
precisamente por sus diferencias en campo coercitivo. permeabilidad inicial 
y frecuencia de relajanúenlo. 

La forma de lratar térmicamente la aleación originabncntc amor& es 
determinante para estudiar la evolución temporal de procesos activados 
térmicamente como la nanocrislalización. Por ello. se tiene un mejor control 
de ésta cuando se fija la temperatura de lratanticnto térmico y se somete al 
material a diferenles tiempos de exposición a dicha temperatura. De esta 
forma. combinando adecuadamente tiempos y temperaturas de recocido, 
pueden establecerse condiciones e><perimenlales en las que se logran 
observar secuencias de ablandamiento-endurecimiento magnético. 

Para explicar esta secuencias de endurecimiento-ablandamiento magnético,. 
es fundamental considerar la relación entre los cambios microestructurales 
(resultado de los tratamientos térmicos) y las propiedades macroscópicas 
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medidas experimentalmente. por Jo que se propone un mecanismo que a 
nivel microcstructural pennita entender los resultados obtenidos. 
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CAPITULO IV. 
ESPECTROSCOPIA DE IMPEDANCIAS. 

IV .1. l11troducción. 
La medición de las propiedades eléctricas y magnéticas de los materiales en 
función de la frecuencia es importante para sus posibles aplicaciones y muy 
útil en el estudio de mecanismos de polarización (Valenzuela.. 1993). 

El hecho de medir a diferentes frecuencias hace posible identificar los 
diferentes procesos de polarización que ocurren en el material. ya que cada 
uno de ellos se caracteriza por una constante de tiempo diferente. A bajas 
frecuencias todos los mecanismos de polarización contribuyen a la respuesta 
global de la muestra. y conforme la frecuencia aumenta. sólo aquellos 
procesos que sean capaces de seguir las excitaciones de campo (aquellos 
con constante de tiempo más cona) prevalecerán en la respuesta del 
material. 

A nivel experimental. la espectroscopia de impedancias se basa en el 
análisis de la respuesta de un material frente a un campo eléctrico senoidal 
de frecuencia variable E = E.,scn(cot) (co es la frecuencia angular w =27tf). 
Tfpicamente lo que se mide es la impedancia compleja Z (su magnitud y 
fase) del material como respuesta al estimulo eléctrico. Esta impedancia 
puede escnbirse como: 

Z = Z' + jZ"' .......... (IV.I) 

donde J=~ . 

Esta es una forma de analizar los resultados. Existen, entre otros. tres 
formalismos equivalentes entre si: Admitancias Y= Y'+ jY .. , permitividad 
E= e' +je", y módulo cqmplcjo M = M' + j M .. ; relacionados entre si a 
través de: Y = z·•. M = jcoC.,Z. e = -jY/coC0 (C0 una constante de 
capacitancia). Aunque relacionados entre sí, cada uno de los formalismos 
puede mostrar aspectos diferentes 
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IV.2. C11rvas ~ctroscópica.s 
Las curvas espectroscópicas se o.btienen de las gráficas de Ja componente 
real o imaginaria de cualquiera de los f"onnalismos Z. M. A ó c. en función 
de Ja frccu~cia (aunque en general se loma log f). 

Puede scftahusc como caractcrislica general. que un semicirculo en 
cualquiera de los fünnalismos Z. M. A ó e corresponderá a WUI curva 
biloprillllica (sigmoidal) cuando se grafica la pane real de Ja variable 
compleja en función del lopritmo de la frecuaJCia (Macdonald. 1987). Por 
otto llldo, el semicirculo en cualquiera de estos formalismos COITCSpondc.-á a 
un pico de Ocbye cuando se arafica la parte ima¡pnaria de la variable 
compleja en función del logaritmo de la &ccuaJeia (figma IV. I ). 

h~ 
h IX 
~IX. 

... 109.c...,J-

b ~ 
109 . ......,_ 

Fig IV.1. Curvas cspcct.n>5C6picas pm1 los cuatro f"onnalismos z. M.. A.y e en función de l0ga> 
(Macdonald. 1987). 
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Este con1portarnicnto de las curvas espectroscópicas se analiza considerando 
las ecuaciones de Dcbyc para la dispersión eléctrica. a pesar de que en la 
mayoría de los 1natcrialcs los datos experimentales no se ajustan por 
completo al componamicnto de Debye clásico. 

La aproximación de Dcbye eslablece que la orientación de las moléculas 
polares en liquidas y sólidos conduce a un espectro de relajación simple. La 
teoría de Dcbye supone que la polarización transitoria que ocurre al aplicar 
wm corriente alterna a un material. puede representarse por una ecuación 
exponencial simple con un único valor para el tiempo de relajación. Sin 
embargo. se tiene que experimentalmente la dispe.-sión ocurre en un amplio 
intervalo de frecuencias y las curvas de absorción son en general más 
aplanadas que la curvas caracteristicas de Dcbyc {figura IV .2). con lo que se 
obtiene más que un único valor del tiempo de relajación. una distribución de 
valores de este parámetro (Macdonald. J 987). Las curvas espectroscópicas 
contienen por tanto. información relativa a la dispCTSión y absorción 
eléctrica. 

CUAV4 CARACTEAISTICAS 
OE OE!IYE 

Log <...J 
Log e.u 

Fig_ lV.2. Comportanucnro c::spcctro:scóp1c:o ideal de Ocbyc (Unca continua) y comportamiento 
c::ic:p::rimcntaJ (linea punlca<b). 
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Las dispersiones en la respuesta del sistema en estudio. esto cs. la forma en 
que un mecanismo de polari7'~ción ya no sigue las excitaciones de campo. 
pueden identificarse en muchos casos. para procesos de relajación y 
resonancia_ Para experimentos en los que varia la temperatura pueden 
hacerse gráficas de Arrhenius para calcular la energía de activación y así 
evaluar mecanismos de conductividad. 

IV.3. El clrcMllD e,Miwllellle. 
Una cualidad destacada de esta técnica. es que pennitc modelar el sistema 
en estudio a través de un circuito equivalente (con elen>c:ntos resistivos (R). 
capacitivos (C) y/o inductivos (L)), en el que es posible a.ociar estos 
componentes con parámetros fisicos del material como: resistencia de la 
frontera de grano. conductividad iónica. alp8Citancia f"erroelé<;lrica de gnmo 
(ó en volumen) penneabilidad rotacional y otros. Más de un circuito 
equivalente puede simular el componamicnto del material en cuestión (esto 
a través de la similitud entre las gráficas ~ cxpcrirncntales y 
de cada circuito). El criterio de selección entre los posibles circuitos es de 
carácter ffsico: el mejor circuito es aquél en el que se pueden asociar todos 
sus elementos a parámetros fisicos de la muestra. 

IV.4. ProplftlMlo óklrlcos. 
En materiales dieléctricos policristalinos es útil estudiar sus propiedades 
eléctricas a través de la espectroscopia de impedancias en su repcesentSión 
de impedancia compleja (Huanosta et. al. 1989), ya que es posible discernir 
las contribuciones individuales a la conductividad total que hacen por 
separado: granos, fronteras de grano y electrodos. 

La técnica en este caso funciona de la sisuiente f"orma: las fuentes de 
impedancia contra los procesos de polarización y la migración de cargas son 
granos, fronteras de grano y electrodos (que se colocan a la muestra para 
poderle aplicar el campo alterno). Estas fuentes de impedancia se pueden 
representar como una combinación de impedancias individuales: 



Zy = Zg + Zr, + Z., ....................... (IV.2) 

donde: ZT : impedancia total. 
Z. : impedancia de los granos. 
z... : impedancia de la frontera de grano. 
Z., : impedancia de los electrodos. 

Cada una de estas impedancias tiene su curva caractcristica en el plano 
complejo Z"-Z': un scmicárculo. Un circuito RC en paralelo reproduce este 
comportamiento (McDonald. 1987) como se discute a continuación: 

La impedancia equivalente de un circuito RC en paralelo es: 

-i- =Ji+ .1aC ............ (IV.3) 

Al resolver para Z se obtiene: 

Z= R 
l+(mRC)' { 

mR'C J 
.1 l+(mRC)' 

............ (IV.4) 

Al tomar el módulo de z y reescribir en términos de z· y z .. se tiene: 

(Z")' +(z·--i-)' =(-i-)' ...................... (IV.5) 

que def"me precisamente un semicirculo en el plano z .. _z• con centro en R/2 
sobre el eje real. 

De esta forma. se tiene que la Zy describe en el plano complejo tres 
semicírculos generados p~r las tres mallas RC en paralelo. como se indica 
en la siguiente figura: 
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Z t • z 11 + z f 11 + ii! el 

zv •e~,..+ Jwc,..f1 
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Fig. IV.J. Rc:prcsc:nlaClón csqucm:itic:a dcJ arcwto cqwvaJcalc ~de t. respuesta cltanca de 
un matc:naJ policnaa.Imo. con dcctrodc:. mct6bcoa en sus~ c:t. al. J 995) 

En cada semicirculo es posible calcular un valor de C y R asociados a Ja 
gcomctria del semicirculo. En el máximo de Ja curva Z" = Z " ( Z') se 
satisface Ja relación: 

c.o...,.RC = 1 ....................... (JV.6) 

De donde se calcula C= 11 w,_R. R es el diámetro del semicirculo y co..,. = 
2m...,. , con la f.._ como frecuencia cx~mental mhima. La importancia 
de esta C es que su orden de magnitud caracteriza la región de la muestra a 
la que corresponda la curva de dipersión que se obtenga experimentalmente 
(lrvine, et.al. 1990): los valores de e del orden de picofarad indican que la 
respuesta experimental corresponde a los granos. Para C del orden de 
nanofarad la curva describe el comportamiento de las fronteras de gnmo. 
Finalmente, si C es del orden de microfarad la dispersión corresponde al 
descmpcfto de la región de los electrodos. 

Si se hacen experimentos en función de la temperatura. se pueden elaborar 
curvas de Arrhenius. En ellas se usa la conductividad (a) que se calcula 
usando los valores de R del semicirculo correspondiente a cada temperatura., 
a través de la ecuación a = <l>/R con .<I> un factor geométrico dado por el 
cociente entre el espesor de Ja muestra y el área de los electrodos. AJ tomar 
la gráfica log cr VS 1 QQQrr eS posible ca(cuJar la energía de activación para 
conducción. 
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También pueden estudiarse propiedades ferroeléctricas del material a través 
de la constante dieléctrica e'" .. que se caJcuJa de Ja curva de irnpedancias 
como E = <I>C/i;., donde e es la C= 11 WrnaxR • c., = 8.85 X 10-14 F/m y <I> el 
factor geométrico ya mencionado. En la curva E = " en es posible calcular 
la temperatura de trnnsición ferroeléctrica Te-

IV. 5. Propiedode.s lflO/ltlédcas.. 
Para el estudio de propiedades magnéticas de materiales es más conveniente 
usar la permeabilidad compleja µ que la impedancia compleja Z. Ambas 
están relacionadas por la ecuación: 

µ=!!....z ..... (IV.7) 
tv 

con µ = µ• + jµ.. (j = .f=I ) ............. (IV.8) 

dondeµ• yµ .. son la penneabilidad real e imaginaria respectivamente. k es 
un factor geométrico y w la frecuencia angular (ro= 2xf). 

A nivel de laboratorio. un experimento de espectroscopia de impedancias 
para estudiar propiedades magnéticas se hace de la siguiente f"orma: 
alrededor de la muestra se hace un embobinado de N vueltas cuyos extremos 
se conectan al analizador de impedancias que le hará circular una corriente 
alterna. lo que a su vez se traduce en un campo magnético variable H = H(l). 
La respuesta a este H variable en frecuencia permite la caracterización del 
material. 

Es muy ilustrativo considerar las siguientes gráficas de la permeabilidad real 
µ·= µ"(f) para distintos valores de campo aplicado en cintas amañas de la 
aleación a base de cobalto Vitrovac <li> 6025; en eUa se observa un 
comportamiento constante a bajas frecuencias. seguida por una dispersión 
debida a un proceso de relajación: 
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Fig JV.4. PcnnctilMl.iclmd real para la aic.:::i6n anKWfa vtlftJnc. a dUlialam H_. ~a 
Valcnz:ucbl. 1991) 

Las diferentes contribuciones a la penneabilidad des.parecen conforme 
aumenta la frecuencia: a bajas frecuencias y campos mayores a 7rn0e, la 
permeabilidad es función del campo aplicado y dec- úpidamente conforme 
la frecuencia se incrementa. A campos menores de 7m0e y bajas 
frecuencias, la penneabilidad es independiente del cmnpo aplicado. Para 
frecuencias de - 1 O kHz la penneabilidad es independiente del campo 
aplicado y finalmente. más allá de 1 O MHz. permanece un pequefto valor de 
permeabilidad. · 

Otra gráfica espectroscópica útil es el plano complejoµ"=µ .. (µ'): 

.... 
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Fig. IV.!!i. Plano complCJO de pcrmcab1hdad para vnrovac 602S (VaJcnzucla et al .• 1994) 

Para H <H.,, donde Her es el campo crítico ó campo de propagación, (gráfica 
a) de la figura anterior), se obtiene una linea vertical que precede a un 
semicirculo (la frecuencia aumenta de arriba hacia abajo y de derecha a 
izquierda). Si H>H., (gráfica b)), la linea vertical se inclina y no coincide 
con el inicio del semicírculo. 

Una tercera gráfica de utilidad es la permeabilidad imaginaria (µ") en 
función de la frecuencia f. donde la frecuencia de relajación aparece como 
un máximo: 
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F;g. IV 6. Parte imaginana de la permeabilidad compleja como función de la frecuencia fy para H<H.. 
(VaJCDLUcln et.al.. 1994) 
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Para entender estos resuJtados deben considerarse tanto la estructura 
magnética del 1naterial como los mecanismos básicos de magnetización. En 
matcriaJcs suaves como esta aleación Vitrovac 6025. se forma una 
estructura de dominios (ver Cap. 11) para eliminar la contribución 
magnetostática a la energia total y por tanto hay tres mecanismos para 
cambiar el estado de magnetización de la muestra: rotación de espines 
individuales dentro de cada dominio, deformación reversible de paredes y 
desplazamiento de las mismas. Cada uno de ellos posee una constante de 
tiempo diferente: la rotación de espines está limitada por el acoplamiento 
espln-órbita; la deformación reversible de paredes involucra un 
abombamiento de la pared (la pared esta anclada) y el desplazamiento de 
paredes de dominio implica: deformación elástica, dcsanclaje. 
desplazamiento, anclaje. y recuperación de su fonna original. Esta 
complejidad hace que sea el proceso "'*5 lento, seguido por la deformación 
elástica de pared, dejando a la rotación de espines como el mecanismo que 
subsiste al incremento de la frecuencia al tener la constante de tiempo más 
corta. 

Las dispersiones mostradas en las gníficas anteriores pueden asociarse a : 
histéresis. deformación elástica y rotación de espines. de las bajas a las altas 
frecuencias respectivamente. Esto coincide con el hecho de que tanto la 
penneabilidad debida a la rotación de espines como la debida a la 
deformación elástica son independientes del campo aplicado H (Si H<Ha-) 
mientras que la permeabilidad producida por histércsis si depende de H. 

En términos de circuito equivalente y para H<Ha-. puede modelarse el 
comportamiento del material con la frecuencia de la siguiente f"orma: en el 
plano complejo µ" = µ .. (µ')la linea vertical corresponde a un circuito RL 
en serie donde L representa la rotación de espines y R se asocia a la 
resistencia de la bobina. El semicirculo por su parte representa una 
configuración RL en paralelo. donde L se asocia a la permeabilidad de pared 
(deformación reversible) y R tiene que ver con procesos disipativos. El 
circuito completo se ve entonces así: 



Lp 

Si H>H., (~ento bislerético) el comportamiento de la 
pcnncabilidad no puede modelar.oc mcdimde elementos RL. ya que la llnca 
¡~ de la figura IV.S involucra imp:c!....,ias donde la pmte real 
dc.-xle de la frecuencia. Se han sugerido ~ de Warl>urg ( Z.. -
(I+ j)m6A,, donde: 5,.A son constantes) (J. Inrine. R. Valcnzuc:la. 1991) para 
l'Cpl"CSelltar este mecanismo. 

En el circuito propuesto _-a H<H... se ~ calcular la irni-tancia 
equivalente (Z.) del arreglo RL en pmalclo y en serie: 

Sean z. la impedancia de la configunoción RL en serie 

Z. - R. +jwL. .................. (IV.9) 

y Z,. la impedancia de la coofi-ión RL en pmalelo 

z - J°"-,R, .................... (IV.10) 
' - R,. +JfVL,. 

La z. es el resultado de agregar Z. y Z,. en serie: 

Z.=Z.+Z,.=R.+.1ruL.+ .JIUL~~~ .: ...••..••••....... (IV.JI) 
R,.+J.__., 

Al simplificar esta expresión se llega a : 



· m'Rf.' le wf.R'] Z-R+ ,.,. + tJJI+ ,.,. 
., - " ::L ' . ¡·J :: .J ... ( )' ' 

tv -,. +-- ",. tv.L,. + R, 
.................... (IV.12) 

De estas expresiones. es claro ver que: 

Si °' -~ oo. Re(Z ... )-. R.+ R,. 

Si a>-> O, Rc(Z.)-> R, 

Así que la pane real de la impedancia equivalente en fimción de la 
frecuencia se ve asf: 

..... 

Fig.IV.K. Panc rc.,I de la Z. en función de co. 

Considérese de nueva cuenta el circuito equivalente de la figura IV.7. A 
frecuencias bajas. Ja corriente en cJ nodo A circula por el elemento inductivo 
Lp ya que la reactancia de I..., es baja. Conforme la frecuencia aumenta, se 
llega a una frecuencia en la que Ja reactancia se equilibra con la resistencia y 
para la corriente es lo 1nis1no circular por el elemento resistivo que por el 
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elemento inductivo. A esta frecuencia se le: Uama frecuencia de relajamiento 
(w,..) y en ella las reactancias resistiva e inductiva son iguales. por tanto: 

aJ,l-=R =w. =-j¡ .......................... (IV.13) 

A esta frecuencia <t>x se manifiesta un proceso dispersivo en el que la 
respuesta del sistema decae. Esta dispersión es un indicio de que el 
mecanismo de magnetiz.ación en el material cambió: se pasa de un proceso 
que incluye deformación elástica de pared (capaz. de seguir al campo H(t) 
hasta ro.) y rotación de espines. a un mecanismo cuyo tiempo de respuesta le 
pcnnitc seguir la ro>ro,: únicamente la rotación de espines. Esto cs. las 
paredes magnéticas a <Ox ya no siguen las excitaciones de campo externo. 

Esta consideración de que el mecanismo responsable de este proceso de 
relajamiento es la dcfonnación elástica de pared. está enmarcado en el 
modelo para la ecuación de movimiento de paredes magnéticas pl"opuesto 
por R. Valcnzucla.. et. al. (1994). En él. se representa con x la defonnación 
de pared anclada. Los resultados experimentales pueden representarse por el 
circuito RL equivalente ya discutido y por la ecuación de movimiento 
siguiente: 

d 2 x ch: 
'"di' + P di +ar= 2M,H(1) ............................. (IV.14) 

donde m es la masa efectiva de pared. 13 el factor de amortiguainiento 
viscoso. a. la constante de restitución. M, la magnetización a saturación, y 
H(t) el campo dependiente del tiempo. 

En este esquema.. la permeabilidad inicial µ., (asociada a la deformación 
elástica de pared anclada) se toma a la frecuencia en la que la curvaµ .. (µ') 
tiene µ • • = O y se relaciona con la inductancia L.¡, del circuito equivalente a 
través de: 

µ., - kL .................... (IV. IS) 

con k un factor geométrico. 



La penneabilidad depende por tanto de la defonnación de Ja pared. la cual a 
su vez está en función de la energía de la pared (y). Por otro lado. una pared 
anclada a los lados bajo una dcfonnación cilíndrica tiene una penneabiJidad 
µ.,dada por (Gyorgy. 1975): 

8m\-f 'd 
µ_ = --¡¡;-- ............. . .. (JV.16) 

donde d es la distancia entre los bordes de la pared. La constante a de 
restitución depende también de y (Jbld): 

18y 
a=-;¡2 .. 

Por tanto: 

..... (IV.17) 

l. = (16";~·')(¿) ~ .• . ............. (IV.18) 

Por otro lado. el ténnino de amoniguarniento P debido a su nanualeza 
disipativa puede asociarse a Ja resistencia Rp del circuito equivalente. 
Considerando en la ecuación de movimiento de pared (IV.14) que m <<P se 
tiene que la frecuencia de relajación (co:ii;) ocurre para: 

a 
°'· = -¡; ........... (IV.19) 

Combinando con JV.13. JV.16. IV.17 y IV.18 se tiene: 

R=[16n-k<~·'J~) ............. (IV.20) 

Estas ecuaciones para L y R permiten Ja evaluación de parámetros 
microscópicos (energía de pared~ arnoniguamiento~ distancia de anclaje) a 
través de elementos de circuito. que a su vez se determinan mediante 
medidas n1acroscópicas en función de la frecuencia. Queda así de 



manifiesto. la versatilidad de esta técnica de espectroscopia de impedancias 
en la caractcri7.ación de materiales dieléctricos y magnéticos. 
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CAPITULO V. 
TECNICAS EXPERIMENTALES. 

V. J. Tra1amien1os térmicos. 
Con el fin de obtener la nanocstructura en las aleaciones de estudio.. se 
realizaron diferentes tratamientos térmicos en un horno conectado a un 
microcontrolador. A diferencia de lo reportado en la literatura (véase las 
referencias del Cap. 111). los recocidos se hicieron a una temperatura fija. 
variando el tiempo de exposición de la muestra a dicha temperatura. De este 
modo. es más fácil estudiar la evolución de la microcstructura. en vez de 
fijar el tiempo y variar la temperatura. Estos tratamientos se efectuaron de 
acuerdo a los siguientes pasos: 

1) establecer la temperatura de recocido y lograr la estabilidad de la misma 
en el interior del horno. 

2) colocar la muestra en el interior de un tubo de cuarzo de 40 cm de 
longitud y 6 cm de diámetro sellado en uno de sus extremos. Del otro lado, 
se tapa con un corcho peñerado para permitir: a) la inyección de gas argón 
(que proporciona una atmósfera inerte), b) la colocación de un termopar. 
necesario para monitorear la temperatura en la muestra. 

3) introducir el tubo con muestra y atmósfera inerte al interior del horno 

La estabilización de la temperatura en Ja muestra toma un intervalo de 
tiempo de entre · tres y cinco minutos, suficientes para considerar un 
calentamiento rápido. De esta fonna se aSCb'UTa que todos los 
proccsos(relajación, nucleación. nanocristalización, etc). tendrán lugar en el 
intervalo de tiempo establecido. el cual tiene inicio una vez alcanzada la 
temperatura de recocido en la muestra. 

Para finalizar cada tratarnicnto térmico. se extrae del horno la muestra y se 
deposita sobre una superficie a temperatura ambiente. Este templado permite 
enfriar la muestra en tres 1ninutos para su posterior estudio. 

En el caso úc Vitrovac 6025 (Co,,,. Fc4 Mo2 Si", 8 12). las temperaturas de 
recocido manejadas fücron de 360°C, 380°C y 400ºC a tiempos de O. S,8.10 
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15. 20. 25. 35 y 40 minutos. Para la composición Mctglas 2605 SC (Fc11 
Sh.s Bn.s C, ) la temperatura de recocido fue de 375 ºC. a tiempos de I 5. 
30. 60. y 90 minutos. 

En ambos casos .. se incluyeron cintas de material de 7 cm de )argo .. 7 mm de 
ancho. 30 µ de espesor y muestras de 5mm x Smm. Las cintas se utilizaron 
para espectroscopia de impedancias y los cuadritos para determinar campo 
coercitivo y magnetización a saturación. 

V .2. Malü:lones de campo coercitivo. 
El campo coercitivo (H.,) se determina en pcquei\as muestras de forma 
cuadrada usando un magnetómetro de muestra vibrante LDJ-9600 mediante 
ciclos de histércsis obtenidos con la muestra orientada de dos maneras: con 
el campo externo H paralelo a la dirección de tacil magnetización (a lo largo 
de la cinta) y con 1-fcx, pcTJ>C11dicular a la dirección de fácil magnetización (ó 
dirección dificil). En la dirección fácil no se registran cambios importantes 
de He debido a que sólo se involucra desplazamiento de paredes como 
mecanismo de magnetización y la anisotropfa de fonna ayuda a la 
magnetización de la muestra. En la dirección dificil en cambio. predomina la 
rotación de espines como proceso de polarización. además de que se 
necesita vencer también la anisotropfa de forma de la cinta, lo que dificulta 
la orientación de espines en la misma dirección. Es por esto que He es más 
sensible si Hcx1 se aplica en la dirección dificil( que es de la que se reportan 
resultados en este trabajo). El Hmax del magnct61netro es de 20. 000 Oc. 
suficiente para alcanzar la saturación de las muestras en la dirección de 
dificil magnetización. 

V.3. Mediciones de espectroscopia de impedancias. 
Usando muestras de material tratadas ténnicamente.. se realizaron 
mediciones en un analizador de impedancias HP4192A controlado mediante 
w1a computadora. Todas las pruebas se hicieron a temperatura ambiente en 
un portamuestras de acrilico rectangular con un embobinado de 50 vueltas y 
las muestras del material en forma de cintas a las que se les aplicó un caJTipo 
de 29.67 mOc. 
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La geomctria del portamucstras permite calcular el factor geométrico (Je) 
necesario en la ecuación (IV.IS ) para pasar de la inductancia L a la 
permeabilidad µ de la muestra de la siguiente fonna: 

k=N~S ................................ (V.I) 

donde l:longitud del embobinado; 
N 2 : número de vueltas; 
S:la sección transversal de la muestra. 

Una vez conocida la µ del material. se calcula la penneabilidad relativa µ. 
de acuerdo a la ecuación: 

H ............................ (V.2) 

m 

Para tener una idea más exacta de la respuesta del material al campo 
externo variable. se puede elinúnar la contribución del portamuestras a las 
curvas de impedancias haciendo la diferencia dato a dato entre la medición 
del portamuestra con material. y la medición del portamuestra vacío. Esta 
fonna de .. limpiar .. los datos permite visualizar mejor la información en las 
gráficas L, vs logf. L,. vs logfy L, vs L,.. 
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CAPITULO VI 
RESULTADOS. 

Los siguientes resultados registran el comportamiento de los parámeuos 
magnéticos(campo coerc1uvo. permeabilidad inicial y frecuencia de 
relajamiento) en función del tiempo de uataJniento térmico y de la 
temperatura., lo cual permite discernir en los materiales en estudio. estados 
de ablandamiento-endurecimiento magnético corno consecuencia de los 
recocidos. Las curvas espectroscópicas por su parte. mueslrao con claridad 
variaciones en el tiempo y la temperatura que confirman las tendencias en 
los materiales ya mencionadas. 

VI. l. J'ilroWIC 
En la gráfica VI. 1 se ilusua un ciclo de hisiéresis cmacteristico obtenido en 
el magnetómetro de muestra 'Yibnmte LDJ-9600. En ciclos COlllO este 
generados para cada muestra en cada tntmniento lámico, se registra el 
campo coercitivo pma dar seguimiento a su evolución en el tiempo. 

En la figura VJ.2 por su parte, se m-- los cmnbios que _,_.;menta el 
campo coercitivo {H.,) en función del tiempo de recocido. Se incluyen las 
temperaturas de 360 ºC. 380 ºC y 400 ºC. En esta figura Vl.2, se obsava 
de mancr.t clara el aumento que tiene He a ciertos tiempos de tndmniento 
ténnico en cada temperatura. 
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A 400°C se observa cJ siguiente comportamiento del campo coercitivo: 
Entre O y 15 minulos hay poca variación en la magnitud de He. lo que puede 
atribuirse a efectos de relajamiento cstructw-ctJ. A J S minutos de tratamiento 
térmico He registra un incremento importante en su valor para a continuación 
(a 20 minutos) disminuir a su valor inicial. Al seguir transcurriendo el 
tiempo de recocido sin embargo .. se observa de nueva cuenta un incremento 
en el l-lc aunque no tan notorio como el inicialmente observado. Estas 
variaciones en fl<= indican que el material a J 5 minutos de tratamiento 
ténnico se endurece magnéticamente (porque tiene mayor He que el mnoño). 
en fonna previa un ablandamiento (disminución de He) registrado a 20 
minutos de recocido. 

A 380ºC por su parte. se observa entre O y 20 minutos una tendencia 
creciente en el valor de He (con excepción a los 15 minutos en que se 
pn:senta una ligera disminución) para alcanzar finalmente un valor máximo a 
25 minutos de tratamiento térmico. Viene a continuación una disminución en 
su ntagnitud tanto a 35 minutos como a 40 minutos. En este recocido se 
observa también Wl3 secuencia andurecimiento-ablandamiento magnético 
asociados al incremento-disminución del valor de He en los diferentes 
tiempos de recocido. Estos tiempos de endurecimiento magnético estan .. 
como era de esperarse.. recorridos a Ja derecha respecto a Ja temperatura 
anterior. 

A 360ºC se tiene entre O y 1 5 minutos una disminución del valor de He. para 
a continuación mostrar un importante awnenro a 20 minutos. alcanzándose 
el máxi.nio a 25 minutos de recocido. Después de este tiempo .. se presenta 
una disminución a 35 y 40 minutos en el valor de He. Una vez más. el 
incremento de He indica que el material se ha endurecido magnéticamente 
como consecuencia del tratamiento térmico y a su vez.. este mismo 
tratamiento ténnico al continuar en el tiempo.. provoca el ablandamiento 
magnético del material (disminución de l-fc). 

Estos resultados de campo coercitivo se relacionan con el comportamiento 
de la anisotropía en el materiat ya que al hacerse las mediciones de He en la 
dirección dificil. es precisamente el campo de anisotropla el que se debe 
vencer para rnagnctizar Ja muestra a saturación. Las variaciones en la 
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1njcrocstructura. consecuencia de los tratamientos térmicos. permiten 
intcpretar las variaciones registradas. 

En otro tipo de experimentos. los resultados de espectroscopia de 
impedancias (en los que se estudia la repuesta del material en función de la 
frecuencia) se muestran en el plano complejo L,-L, (figuras Vl.3-5). Cada 
punto de estas gráficas representa una frecuencia diferente. recorriéndose el 
intervalo (SHz., 13MHz). La utilidad de estas curvas espectroscópicas radica 
en que es posible calcular a cada tiempo de recocido en cada temperatura. la 
L, que define la permeabilidad inicial (µ.) de baja frecuencia. la cual se 
asocia a un mecanismo particular de magnetización: la deformación elástica 
de pared (secc.IV.S). Las posibles variaciones en los valores de este 
parámetro. son un claro indicio de los cambios microestructurales que han 
tenido lugar en el material como consecuencia del tratamiento térmico. y que 
se reflejan también como estados de ablandamiento-endurecimiento 
magnético del material 
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En las gráficas anteriores .. se incluye la contribución del portarnuestras en la 
respuesta experimental. La. n1ancra de eliminar esta contribución es 
.. limpiar"" los resultados a través de la resta punto a punto entre datos 
experimentales del sistcn1a matcriaJ-portamucstra menos los datos 
experimentaJes del sistema portamuestra (es decir .. el soleniode vacío) De 
esta fonna .. la curva espectroscópica indica sólo la respuesta del rnatcrial al 
campo de frecuencia variable .. lo que se traduce en semicírcuJos .. como se 
observa en la figura Yl.6: 

Fig VJ.6. GráfiClS cspccuoscópicas .. lirnpiad.35" de vitrovac n:ieocido a 400 C. 
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De las gráficas VJ.3-VI.5 se toma la permeabilidad real L, como el diámetro 
del semicirculo. Este diámetro repreiicnta la Lr a la frecuencia en que la 
parte imaginaria de L (como función compleja) vale cero. Esta Lr es la que 
se usa para calcularµ., de acuerdo a la ecuación IV.15: 

µ.,=kL 

con k el factor geométrico calculado según la ecuación V.J. 

Una vez conocida µ., de las gráficas espectroscópicas anteriores. la figura 
VI. 7 muestra las variaciones de µ., en cada temperatura y a cada tiempo de 
tratamiento térmico: 

7000 
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::l. 
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2000 • 
1000 L-~-L-~___.~~L-~ ....... ~___.~~L-~ ....... ~___.~~L-~~ 

-5 o 5 10 15 20 25 30 35 40 45 
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Fig.Vl.7. La pcnncabilidad micial en función del tiempo de rccoc:ido a difcn::ntcs tcnapaatuns 
(viuovac). 
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A 400 ºC se registra entre O y l O minutos poca variación en el valor de JJ.o. 
AJ tiempo 15 minutos. aparece una fuerte disminución en Ja magnitud de Ja 
penncabilidad inicial. seguida a 20 minutos de recocido. de un importante 
incremento en JJ.c, .. para después disminuir paulatinamente al aumentar el 
tiempo de recocido. El awncnto ó disminución de 1-lo indica también estados 
de ablandamiento-endurecimiento magnético del material. de manera inversa 
a con10 lo scilala el campo coercitivo: un material duro tiene J.J.o n1cnor que 
uno blando. En un material magnéticamente duro. se requieren campos 
externos más intensos para alinear los momentos magnéticos en la dirección 
del campo aplicado. En un ma1erial magnélicameme blando por el conlrario. 
con poco campo externo aplicado H es posible lograr mayor inducción B. 

Para 380ºC se tiene entre O y 1 O minutos una disminución en el valor de J.1a • 
Se alcanza un valor máximo de esta JJ.o a 20 minutos de tratamiento para a 
continuación disn1inuir de manera importante a 25 minutos. FinaJmentc. a 35 
y 40 minutos se tiene una incremento en el valor de la penncabilidad. De 
acuerdo a este comportamicntoy se puede decir que el material se endureció 
magnéticamente a 25 minutos (disminución en la permeabilidad). para 
después experimentar un ablandamiento magnético (aumento en la 
penncabilidad). De esta fonnay se tiene la misma secuencia endurecirnicnto­
ablandanllento magnético que en Ja temperatura anterior. pero recorrida en 
el tiempo de tratamiento térmico. 

A 360 ºC por su parte. las variaciones en la permeabilidad son menos claras. 
aunque es posible distin¡,"llir una disminución en el valor de la permeabilidad 
entre O y 1 O minutos. para a continuación llegar a un valor mayor a 20 
minutos de tratamiento. A 25 minutos se presenta un valor menor de la 
permeabilidad. registrándose finalmente un aumento a 35 y 40 minutos de 
recocido. Como en las anteriores temperaturas. puede hablarse de una 
secuencia cndurecimiento-ablandruniento magnético~ que a esta temperatura 
ocurre a 20 y 25 minutos de tratmniento térmico. 

El aspecto destacable de estas rncdicioncs es que las variaciones obtenidas 
de J..lo ocurren de manera correlacionada con los cambios en campo 
coercitivo: Análogo a H(;. este parámetro /."u refiere tatnbién una sucesión 
endurecimiento-ablandamiento magnético del material. en fonna reciproca a 



He y a los mismos tiempos de recocido. Lo que indica. muy probablemente. 
un origen cornún para Jos cambios observados en ambos parámetros. 

Por su panc. la frecuencia de relajamiento (f") muestra ser otro parámetro 
magnético útil en la caracterización de estados de ablandamiento ó 
endurecimiento magnético del material. Físicamente nos indica la frecuencia 
a la que las paredes _magnéticas ya no siguen las excitaciones de campo 
externo (sccc. lV.5). por lo que al cambiar el material de un estado de 
ablandamiento a uno de endurecimiento es de esperarse que existan 
variaciones en esta f" (no es lo misnto deformar ó desplazar paredes 
magnéticas en un material suave que en uno duro). 

Esta f". se calcula en el máximo del semicírculo de las gráficas Vl.3-Vl.5. y 
de acuerdo a los resultados obtenidos. las gráficas experimentales de la 
frecuencia de relajanúento como ñmción del tiempo de tratanLiento térmico y 
de la temperatura. confinnan un compor1amiento congruente con los 
anteriores parámetros magnéticos en cuanto a evidenciar wia secuencia de 
ablandamiento-endurecimiento como se observa en la figura VI.8: 
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Estos resultados en Vitrovac muestran algo que ya se había reportado 
(Valcnzuela. et.al. 1994. Cap 111): el ablandamiento magnético de la aleación 
Vitrovac como resultado de su nanocristalización. Lo nuevo que aquí se 
observa es el cndurccin1icnto magnético que antecede al ablandruniento ya 
conocido. Este endurecimiento magnético es consistente con las diferentes 
variaciones registradas en campo coercitivo. permeabilidad inicial y 
frecuencia de rclajam.icnto .. ya que estos cambios se presentan de manera 
correlacionada entre si. no de manera independiente .. lo que hace factible 
atribuir estos fcnón1cnos a un origen comlln: cJ inicio de la 
nanocristaliz.ación. 

Vl-2. ~lt!lglas. 
En el sistema conocido comercialmente como Mctglas 2605 SC.. se 
buscaron evidencias de la nanocsttuctura a través de variaciones importantes 
en campo coercitivo y pcnneabilidad. así como de su comportamiento en 
frecuencia. Las condiciones de tratamiento térmico ( 150 ºC debajo del punto 
de cristalización y muy encima de la temperatura para considerar sólo 
relajamiento estructural) así como la magnitud de los cambios en las 
propiedades macroscópicas ya mencionadas9 son caracteristicas de un 
tn.atcrial nanocstructurado. 

En la figura Vl.9 se observa un ciclo de histéresis característico 
correspondiente a una muestra de Mctglas. En cada ciclo de histéresis 
obtenido para cada tratamiento térmico se calcula el valor de campo 
coercitivo para seguir su evolución en el tiempo de recocido (375ºC a 15. 
30, 60 y 120 minutos). 
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En la figura Vl.1 O se observa la evolución del campo coercitivo en función 
del tiempo de tratamiento térmico a 375 ºC: en la primera parte de la gráfica 
se registra una disminución continua del valor del H. que alcanza su valor 
minimo a 30 minutos para a continuación presentar una tendencia creciente a 
tiempos posteriores. 

o 20 eo 80 100 120 

t (min) 

Fig. VI. to. Et campococrciuvocn funci6n del tiempo de uatamlcmo tamicoa 37S ºC~). 

La notoria disminución de H. a 30 minutos de recocido es un claro indicio 
de que la muestra se encuentra en un 5ignificativo estado de ablandanúento 
magnético respecto al material originalmente amOlfo, para después 
endurecerse magnéticamente conforme aumenta el tiempo de recocido. 



Por otra parte. la gráfica de permeabilidad en función del tiempo de recocido 
(FigVl.11) confinna el ablandamiento magnético del material como 
resultado del recocido al presentar el siguiente comportamiento: entre O y 30 
minutos aumenta de n1ancra sostenida su valor hasta alcanzar su máximo 
precisamente a 30 minutos de tratamiento térmico para a continuación 
disminuir paulatinamente conforme transcurre t. Al contrario de He. el 
aumento sib'Tlificativo en la penncabilidad es el que sei'lala un estado de 
ablandamiento magnético repccto del material originalmente amaño. en 
tanto que el endurecimiento magnético se manifiesta a través de la 
disminución del valor de permeabilidad. 
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Los resultados de los experimentos en frecuencia por su parte._ se muestran 
en las figuras VI. 12 y Vl.13 en las que las gráficas espectroscópicas L¡-Jog f 
y Lr-log fmanifiestan cambios importantes tanto en la parte imaginaria como 
en la parte real. 

En todos los experimentos realizados. se aplicó al material en cuestión un 
campo alterno 1-lcx. mayor que el campo de propagación (estimado en 29.67 
mOe). lo que garantiza que la histéresis se presente en el material (secc. 1.6). 
De esta forma., es posible hacer un seguimiento cualitativo del 
comportamiento de la histéresis en función del tiempo de tratamiento 
térmico. lo que a su vez permite discernir estados de ablandamiento­
endun:cimiento magnético del material: los desplazamientos de pared 
(responsables de la histéresis. secc.1.6) se facilitan en los materiales suaves 
y se dificultan en los materiales magnéticamente duros. 

En la figura VI. 12 se grafica l.¡ en función de la frecuencia., destacando la 
aparición de un máximo previo al máximo de la frecuencia de rclajlllJIÍento. 
el cual esta asociado al comportamiento histcrético del material. a su vez 
relacionado con el estado de ablandam.iento ó endurecimiento IJUllP>ético que 
tenga el material. Este máximo pasa de aproximadMncnte 2µH en el material 
amaño a 7 µH a 30 min de uatamiento térmico. disminuyendo 
sensiblemente a tiempos posteriores. Este comport.anúcnto es indicativo de 
que el material se ha ablandado magnéticamente a 30 minutos de recocido. 
facilitando la histéresis. 

En L. por su parte, la dependencia con la frecuencia muestra también 
imponantes variaciones al hacerse más pronunciada la pendiente de la 
primera parte de la gráfica en las muestras recocidas respecto a la 
inicialmente amaña. Esta dependencia es nula en ausencia de histéresis (L. 
tiene el mismo valor para cualquier frecuencia. Secc. IV.5) y muy sensible a 
estados de ablandamiento ó endurecimiento magnético del material. Como 
se observa en la gráfica Vl.13, la gráfica más vertical (de mayor pendiente) 
corresponde a 30 minutos de tratruniento ténnico(después de registrar w1 

aumento constante. lo que puede interpretarse como un ablandamiento 
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magnético constante del material). para después pasar a pendientes 
sensiblemente menores a tiempos de recocido posteriores (esto es,. 
endurecimiento magnético del material). 

Esta secuencia ablandamiento-endurecimiento magnético del material esta 
estrechamente vinculada con los cambios que ocurren en la microcstructura 
del material. En particular. pueden atribuirse estos cambios en los dffcrcntcs 
parámetros magnéticos a la presencia de la nanocstructura que se f"orma a 
partir del recocido hecho sobre la aleación estudiada 
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Estos resultados obtenidos en Metglas 2605 SC muestran una clara 
correlación entre si. ya que tanto el campo coercitivo como la permeabilidad 
exlúbcn variaciones cualitativas (consecuencia del ablandamiento 
magnético) a los mismos tiempos de recocido, pero de acuerdo a la 
naturaleza flsica de cada parámetro. 

Los experimentos en frecuencia por su pane (Figs. VJ.12, VI.13). scftalan 
cualitativamente variaciones en el comportamiento histcrético del material. 
variaciones que a su vez son resultado del sucesivo ablandamiento 
magnético del material conforme transcurre el tiempo de recocido. Los 
tiempos de tratalniento ténn.ico en que se pn:sentan estas fluctuaciones son 
congruentes con los n:sullados anteriores. por lo que hay suficientes 
elementos para atribuir a un origen común csaos resultados: la 
nanocstructura presente en el material debida al tratamiento térmico al que 
se le ha sujeto. Esta forma de dar seguimiento a las secuencias 
ablandamiento-endurecimiento magnético de los materiales a uavés de la 
histéresis. es novedosa y no se tienen hasta ahora. referencias previas de 
algún otro trabajo similar. 
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CAPITULO VII 
DISCUSION. 

Los resultados experimentales muestran variaciones importantes en los 
diferentes parámetros magnéticos (en función del tratamiento térmico) 
usados para caractcri7...a.r los materiales en estudio; así como diferencias en 
su comportan1icnto en frecuencia (también en función del recocido). Estos 
cambios registrados no ocurren en fonna aleatoria. ya que existe una clara 
correlación entre ellos. lo que permite sci'\alar un origen común de Jos 
mismos: la nanocristalización. 

VI 1.1. J?ltrovac. 
Como se ilustra en las gráficas Vl.2. Vl.7. y Vl.8. existe un endurecimiento 
magnético del material previo a un ablandamiento importante del mismo. 
Esta fenómeno se encuentra asociado a los inicios del proceso de 
nanocristalización. ya que cuando esta tiene lugar en pleno. los nanocristaJes 
promedian la anisotropia a cero. dando como resultado un material 
isob"ópico y en consecuencia. blando. Sin embargo. antes de este 
componamicnto tiene ya lugar Ja nucleación de los primeros granos. 
mecanismo que resulta en el efecto contrario: la permeabilidad disminuye y 
el campo coercitivo aumenta. 

Para entender el por qué de este componamiento del material en los inicios 
de la nanocristalización. es preciso suponer que los momentos magnéticos 
de los granos están acoplados entre sí mediante una interacción de 
intercambio que tiene lugar a través de la matriz residual ainorfa que rodea a 
los mismos. De esta forma. cuando el material es suave, los momentos 
magnéticos de los nanocristalcs cstan acoplados entre si debido a su 
cercanía (lo cual implica que tal separación intergranular no excede la 
longitud de intercambio propia del residuo amorfo). lo que permite el 
desplazamiento de paredes magnétic2S sin dificultad. 

Por otra parte. el inicio de la nanocristalización no se da con la aparición 
súbita de gran cantidad de granos. sino más bien con la nucleación gradual 
de los mismos. En este proceso intcnncdia. la distancia entre granos rebasa 
la longitud de intercambio característica del residuo amarlo. debido a que 
hay pocos nanocristalcs y muy separados entre si. lo que resulta en 
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momentos nlagnéticos no acoplados. Al estar desacoplados entre si,. los 
granos dificultan el movimiento de paredes magnéticas. ya que actúan ahora 
con10 centros de anclaje .. atorando... el desplazamiento de las mismas. lo 
que a su vez se traduce en el endurecimiento magnético observado. 
Conforme transcurre el tiernpo de tratamiento té:nnico. aumenta el número 
de nanocristales en el material. teniendo como efecto inmediato la 
disminución de la distancia intcrgranular y aunado a esto. la posibilidad de 
que la interacción de intercambio actúe entre granos. resultando asi el 
ablandamiento posterior registrado. 

Que el campo coercitivo sea mayor en el material duro que en el material 
suave es fácil de entender si nos remitimos a la definición de He : es el 
campo necesario para invertir la magnetización en el material. Mayor He nos 
indica más energta para invertir los momentos magnéticos del material. esto 
cs. mayor esfuerzo para desorientar dichos momentos. Decimos entonces 
que el material es magnéticamente duro. 

La permeabilidad por su parte. disminuye en una muestra dura ya que al 
requerirse mayor campo cxtenio H para conseguir la misma inducción a 
saturación e .. el ciclo de histéresis se inclina. afectando el cociente BIH. 
(esto es. la permeabilidad) de manera que su valor se reduce. 

Para entender el componamicnto de la frecuencia de relajamiento (f.). se 
hacen las siguientes consideraciones: en un material suave hay pocos puntos 
de anclaje. lo que propicia paredes magnéticas larps. esto es. distancia 
entre bordes anclados de pared (d) grande. lo que implica mayor área 
succptible de vibrar con las excitaciones de campo externo H(t). Como la 
anisotropía K a su vez disminuye. hay una disminución de la energía de la 
pared y. Entonces. de acuerdo a la ecuación IV.16 se tiene mayor 
permeabilidad; y según IV .17 y IV. 19 menor frecuencia de relajamiento (es 
una pared más flexible. fácil de deformar). Por el contrario. cuando aparecen 
muchos centros de anclaje. el material se endurece. lo que disminuye la 
distancia entre los bordes de pared (d). reduciéndose también el área de 
pared suceptiblc de deformación. Aunado a esto. la energta de la pared (y) 
también aumenta. por lo que se tiene una n1ayor frecuencia de rclajantiento. 
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Puede establecerse una analogía entre esta situación y el caso de una cuerda 
de b'Uitarra que puede cambiar su longitud al presionar los trastes adecuados. 
Al ser más corta. la cuerda produce un sonido más agudo (de mayor 
frecuencia). en tanto que si es más larga se escucha lo contrario (sonido más 
grave. a menor frecuencia). 

Teniendo en cuenta la fonna de las gráficas espectroscópicas µ - µ'. el 
circuito equivalente que modela el comportamiento mostrado es el de un 
arreglo RL (en serie. para la linea vertical) seguido de otro arreglo RL (en 
paralelo. para el semicirculo). 

Vll-2. Met¡¡las. 
El ablandamiento magnético confinnado (como lo muestran He. µ y las 
variaciones en el componamiento histcrético) del material es auibuible al 
proceso de nanocristalización. ya que los recocidos se efectuaron a una 
temperatura muy por debajo de la temperatura de cristalización (estimada en 
550 ºC mediante DSC) y nuy alta para el rclajainiento estructural. Esta 
nanocristalización redunda en el abatimiento del valor de la anisotropia K.. 
ya que en el marco del modelo de anisorropia aleatoria.. la dependencia 
K=K(g), (g el tamaño de grano) va como K - g 6 y como se ve en la 
siguiente figura: 

a 

2 

TA.,fA~<> nF. URANO tnml 

, , 

Fig. Vil. l. La anisouopla K en función del tarn:u\O de grano (lfcn:cr. U. U:.EE Tr:msac. on Pdag. 25 
(1989) 3327) 
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entre 1 O y 20 nin de longitud. la nanocristali7 .. ación ablanda el material al 
tener K - O. En las gr.ificas VI. l O y VI. 1 1 esta muy clara esta tendencia en 
el material. ya que se muestra un comportamiento reciproco de He y µ en 
función del tiempo de recocido. 

Por otra parte. el comportamiento histcrético del material nos da también 
una idea respecto a si el material es magnéticamente suave o duro. ya que 
al aplicar un He., al material superior al campo de propagación. el 
movimiento de las paredes magnéticas (responsable de la histéresis) es 
facilitado en un material suave, y dificultado o impedido en uno duro. En las 
gráficas VI. 12 y V 1. 13 se registran con claridad estas diforencias. En L, la 
dependencia con la frecuencia a bajos valores de la mi~ es más 
pronunciada en el material suave que en el duro. Por su pane. en la gráfica 
de L,-logf (Fig. VI. 12) es posible detectar procesos de relajamiento como el 
que ocurre a f._ en el que las paredes magnéticas ya no siguen las 
excitaciones de campo 1-1.,.,(t). En el caso de la histéresis. el desplazamiento 
de paredes magnéticas varia de acuerdo a que tan suave magnéticamente es 
el material. Pero este proceso también alcanza una frecuencia a la que ya no 
es posible para las paredes seguir su desplazamiento a la par de Hcx,(t). lo 
que implica la aparición de un primer máximo previo al de la relajación en 
Íx- La amplitud de este primer máximo en L., da una idea cualitativa de la 
suavidad del material. 

De esta forma. los resultados obtenidos para L,-logf y L,-logf permiten 
confirmar los resultados de permeabilidad y de campo coercitivo. en el 
sentido de que las variaciones en L,. y L¡_ son congruentes con los procesos 
de endurecimiento y el ablandamiento que presenta el material. resultado a 
su vez de la nanocristaliz.ación del mismo. 

En este caso. el circuito equivalente consiste en un arreglo RL en paralelo 
para representar la permeabilidad debida a la deformación de pared. Como 
ya se mencionó (secc. IV.5 ) la histéresis no tiene equivalente en elementos 
de circuito simples RL, y en este ·caso, se empicó la variación del 
comportamiento histerético con el tratamiento térmico para discernir el 
ablandamiento magnético del material resultado de la nanocristalizaeión del 
mismo. 



CAPITULO VIII 
CONCLUSIONES. 

En las aleaciones amorfas estudiadas. Metgla« 00 2605 SC (Fe .. Si1 sBn sC,) 
y Vitrovac ® 6025 (COt.t.Fc.iMo2Si 16B 12). el proceso de nanocristalización se 
pr-odujo sin necesidad de introducir elementos ajenos a la composición 
original para iniciar la nuclcación ó impedir el crecimiento de grano. Bastó 
controlar la energía de activación para la cristalización a través de tiempos 
de tratrunicnto térntico cortos (para controlar el tamaño de grano) a 
temperaturas fijas 1ncnores a la de cristalización (para evitar la cristalización 
total del material) y mayores a las necesarias para producir relajamiento 
cstrnctural. 

Las condiciones óptimas de nanocristalización de la aleación Metglas 
encontradas fueron: tratamiento térmico de 30 minutos a 375ºC en 
atmósfera inenc. 

Se confirma que con la nanocristalización se obtienen materiales 
magnéticmncnte nuis suaves que los originales amoños. 

En la aleación Vitrovac. ya se había reportado un ablandamiento magnético 
debido a la nanocristalizaeión (secc.III.3). Ahora. se encontró un 
endurecimiento magnético en los inicios de la nanocristalización, previo al 
ablandamiento. Este endurecimiento esta íntimamente vinculado a la forma 
en que el proceso de nanocristalización tiene lugar. 

El uso por primera vez del comportamiento de la histéresis en fhnción del 
tratamiento térmico como herramienta en la investigación de propiedades 
magnéticas de materiales, mostró ser de mucha utilidad en la caracterización 
de estados de ablandamiento ó endurecimiento magnético. 

La frecuencia de relajarriicnto es un parámetro útil en el estudio de 
materiales magnéticos. Sigue al campo coercitivo en su descripción del 
dcscmpci\o del material y confirma a la espectroscopia de impedancias 
como una hcrrrunicnta versátil y poderosa en la caracterización de 
materiales. ya que ayuda de manera importante a establecer la relación 



microestructura-propicdades macroscópicas. esencia del quehacer científico 
en la ciencia de materiales. 
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APENDICEA 
Unid•dcs en magnetismo. S.I. y c.g.s. 

En S.I.: 
Parámetro 
H : Intensidad de campo magnético 

M: Magnetización (momento magnético 
por unidad de volumen) 

1 : Intensidad de magnetización. I= µ.,M. con 
.,..., la pcnncabilidad del vacfo. µ.,=4m.10"7 H/m 

B: Inducción magnética. 

el> : Flujo magnético. <I> = DA. Con A la 
sección transversal de área. 

lt : Suscepbbilidad magnética. x.= M/H 

p: ~ilidad magnética. p = B/H 

J&r : permeabilidad relativa. µ.. = µ/µ., 

EnC.S-L: 

Parámetro 

H : Intensidad de campo magnético. 
M : Magnetización. 

Unidades 
Ampc:rclmctro (A/m) 

Ampere/metro (A/m) 

Tesla (T) ó Webcr/m2 

Tesla (T) ó Webcr/m2 

Wcber(Wb) 

Adimcosional 

Henry/metro (H/m) 

Adimcnsional 

Unidades 

Ocrstcd (Oc) 
emu/cm3

• 

(emu=•cJcctromagnetic 
units'). Si M se 

cxpl'eSa como 41tM. la 
unidad es Gauss (G) 
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Parámetro 
a : Magnetización especifica. a = M/d. 
Con d la densidad en g/cm1 

B : Inducción magnética. 

el> : Flujo magnético. 

x :susceptibilidad magnética 

x.. : susceptibilidad de masa. x/d 
Con d la densidad en g/cm1 

be: susceptibilidad molar.x.nW. 
Con W el peso molecular 

µ : pcnncabilidad magnética. µ = BIH. 

Unidad 
cmu/gramo (cmu/g) 

Gauss(G) 

Maxwell. 

cmu/Oc·cm3 

cmu/Oc·g 

cmu/Oc-g·mol 

Adimcnsional. 
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.-\PE:''l>ICE H 
Hcsultat...lo!'oo dl· r11icroscopí:1 clcctrt1nica de lransn1isi6n. 
('.\1.1·:.T.I 
En un trab;qtt pre"•º cBi:tancnun. J.l.Tcs1s. 1994) se realizó un scgumucnto 
"k la nallP\..·n.,.tali.r;;u;u.'n en Vitrovac n travCs de :\.1 ET En dicho estudio. se 
ohtu\ 1cn'11 la-; mu.:rogratias s1gu1cntcs· 

T.un.ulu de l.!r.n10 pru111cl.!h) 1 1 11111 
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