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RESUMEN

La presente tesis tiene por objetivo realizar el estudio de
desvitrificacibn en cintas amorfas ricas en Cobalto (Co) mediante
Resonancia Ferromagnética. Dichas cintas fueron sometidas a un
tratamiento térmico, conociendo que estas presentan un proceso de
nanocristalizacion en respuesta a los tratamientos térmicos realizados. La
finalidad del estudio de desvitrificacion es separar el comportamiento

magnético de los nanocristales del de la matriz amorfa.

Las cintas de CogsFesB12SiisNbsCu preparadas por un método de
solidificacion ultrarrapida (laminacién por rotacion o “melt spinning”) son
amorfas debido a la alta velocidad de enfriamiento alcanzada (10° K/s). Estas
aleaciones fueron sometidas a tratamientos térmicos de 5, 10, 15 y 20

minutos a 600 K.

La caracterizacion fue realizada por microscopia de transmision
(TEM) vy difraccion de rayos X. Posteriormente se hicieron mediciones de
Resonancia Ferromagnética. Estas mediciones consistieron en determinar la
evolucion de las sefales de absorcion respecto a los diferentes tratamientos
térmicos, por medio de una deconvolucion para separar las contribuciones.
De acuerdo a este andlisis, se encontraron 2 modos de absorcion, uno
correspondiente a la matriz amorfa y el otro a los nanocristales.

Se determin6 que para 10 minutos de tratamiento térmico se presenta
un ablandamiento magnético debido al acoplamiento magnético de los

nanocristales con la matriz amorfa. Para los tratamientos posteriores, el



crecimiento de tamafo de nanocristal (Que se determind por TEM), hace
importante la contribucion de la anisotropia magnetocristalina y en

consecuencia, se observa un endurecimiento magnético.

Los resultados observados con Resonancia Ferromagnética se
confirmaron con la técnica de Magnetometria de Muestra Vibrante, la cual
también fue empleada para el andlisis del tratamiento térmico de la cinta
amorfa.



INTRODUCCION

En 1959 en una conferencia dictada por Richard Feymann comento:
"A mi modo de ver, los principios de la Fisica no se oponen a la posibilidad
de maniobrar las cosas atomo por atomo". Es asi como el conocimiento
humano da mayor importancia a la perspectiva de cdomo y con qué
observamos la realidad, que a la realidad misma. En palabras de Niels Bohr
refiriéendose a la fisica: "La fisica no trata de cémo es el mundo, sino de qué

podemos decir sobre el mundo”[0].

La busqueda del ser humano por obtener nuevos materiales que
puedan satisfacer su necesidades, lo ha llevado a pensar en materiales que
permitan reducir espacio fisico. De tal forma que ha trabajado en el
desarrollo de la nanotecnologia, esto ha sucedido en diversos campos del
guehacer humano, desde la creacién de pinturas con nanopigmentos hasta
nanofarmacos que penetren el cuerpo humano y actien de manera mas facil
y rapida. La nanotecnologia engloba aquellos campos de la ciencia y la
tecnologia donde se estudian, sintetizan y utilizan substancias con tamafio
menor a las micras, es decir nanométricas [4].

Los materiales nanocristalinos han sido en los dltimos afios de gran
interés para la comunidad cientifica e industrial, debido a las propiedades
gue han presentado y su variedad en aplicaciones tecnoldgicas, sin olvidar la
ventaja de disefiar dispositivos con dimensiones cada vez menores, asi
como ventajas en sus propiedades por su relacion superficie exterior y masa
total. En el caso de las propiedades magnéticas, su aplicacion principal
continua siendo en los nucleos de transformadores eléctricos debido a las

bajas pérdidas de corriente en histéresis magnética en el nucleo y a la alta



permeabilidad magnética que presentan. La industria de los sensores

también tiene puestos sus 0jos en estos nanomateriales [1].

Para lo anterior es importante conocer ampliamente la dinAmica de los
espines en presencia de un campo externo; cuando el campo aplicado es
igual a 0 hasta el campo de saturacion, se presentan procesos de
magnetizacion diferentes como: el abombamiento de pared magnética, el

desplazamiento de la pared magnética y la precesion de espin.

En este trabajo se estudiaron aleaciones amorfas ricas en Co. Estos
materiales son magnéticamente suaves, caracterizados por tener campos
coercitivos pequerfios (unidades de Oe). El método de preparacion para estas
aleaciones amorfas fue la solidificacion ultrarrapida, Esta técnica permite la
obtencién de aleaciones totalmente amorfas o con nanocristales embebidos
en la matriz amorfa, dependiendo de las condiciones de preparacion de las
aleaciones. Las aleaciones amorfas empleadas fueron sometidas a
tratamientos térmicos posteriores, con la finalidad de realizar cambios en su

estructura, especificamente su devitrificacion.

Estudios recientes muestran que al inducir el crecimiento de
nanocristales en aleaciones amorfas se pueden mejorar sus propiedades
magneéticas, es decir, se puede disminuir su campo coercitivo [1,2,3]. Este
trabajo pretende explorar el estudio de estas aleaciones en su proceso de
desvitrificacion, con el objetivo de explicar el cambio en sus propiedades
magnéticas en funcion de las frecuencia, es decir a altas frecuencias
(microondas), utilizando la técnica de resonancia ferromagnética, la cual es
una técnica muy Uutil, pues consta de muchas ventajas, como la pequefia
cantidad de muestra necesaria para realizar el estudio (1mg), o la cantidad
de parametros que podemos obtener de ella.
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CAPITULO 1

Fundamentos Basicos

1.1 Magnetismo.

El primer material que el hombre conoci6 como magnético es el
mineral solido llamado magnetita (FeszO4), el cual se encuentra en la
naturaleza, fue descubierto por los griegos y posteriormente utilizado en las
brajulas, como instrumento de navegacion. Lucrecio Caro comienza a
estudiar el magnetismo con una teoria de emanaciones basada en la teoria
atomista de Epicuaro y Demacrito. Desde entonces el hombre ha continuado
estudiando el magnetismo, por la importancia de sus aplicaciones (las
bobinas de Helmholtz, el galvandmetro, hasta los complicados como la
balanza de torsion, los transformadores eléctricos, micro-ondas vy

computadoras).

Asi, desde los descubrimientos de los griegos, los trabajos de
Peregrinus (1269 D.C.) y Gilbert (1600 D.C.) los cuales sirvieron para
determinar que la tierra es un gran iman. Hasta hombres como; Charles
Coulomb, Karl Friedrich Gauss, André Marie Ampére, Joan Baptiste Biot,
Michael Faraday, James Clerk Maxwell, Hertz, Ising, Weiss, Zeeman y
muchos otros que continuaron estudiando la teoria magnética.

Se sabe que los materiales presentan distintos comportamientos ante
un campo magnético, en algunos sus espines son atraidos hacia la direccion
en donde el campo es mayor, otros hacia donde disminuye, otros no parecen
sentir el intenso campo magnético al cual estan sometidos. Esto nos indica la
gran variedad de materiales magnéticos que existen. EsS conveniente

clasificar a los materiales de acuerdo a su comportamiento. Asi, los
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materiales que sus particulas son repelidas por los imanes son llamadas
diamagnéticas, por ejemplo los compuestos organicos. Las sustancias que
necesitan de campos mas fuertes para ser atraidas son llamadas
paramagnéticas. Finalmente, las sustancias que se comportan como el hierro
y la magnetita en las que su particulas presentan una atraccion son llamadas
ferromagnéticas.

1.1.1 Momento Magnético.

El momento magnético de los atomos tiene su origen en las
propiedades del electrbn en movimiento: el espin de los ekectrones, el
momento orbital angular y el cambio en el momento orbital producido por un
campo magnético. Los dos primeros corresponden a una contribucion
paramagnética, mientras que la tercera a una diamagnética. El momento

magnético puede ser expresado (macroscopicamente) como la maxima torca

sobre el dipolo magnético (t,, ) dividido entre el campo magnético (H)

m:tmﬁ , donde m es la permeabilidad al vacio. O bien, el momento
m

magnético de un atomo 6 i6n (microscdpicamente) puede ser representado

por:

m=dJ =-gmJ (1.2)

Donde hJ es la suma de los momentos magnéticos angulares, orbital
hLy de espin hS. La constante g es la relacion entre el momento magnético
y el momento angular, conocida como razon giromagnética. En los sistemas
electronicos se define a g como factor de desdoblamiento espectroscopico y

a ng como el magneton de Bohr.
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1.1.2 Campo Magnético e Induccion Magnética.

Un campo magnético es originado por el movimiento de una carga
eléctrica, como el movimiento de los electrones en un alambre. Pensemos en
una bobina con n nimero de vueltas por la cual fluye una corriente eléctrica
(). Se genera entonces el campo magnético H siguiente:

H=— (1.2)

donde | es la corriente en Amperes y | es la longitud de la bobina en
metros. En el Sl el campo tiene como unidades al A/m y en el sistema CGS
se usan los Oe (Oersted).

La cantidad de lineas de flujo por unidad de volumen es conocido

como densidad de flujo o induccibn magnética B y es definido como:
B =m,H (en el vacio) mientras que para un material B=nH (donde m es la

permeabilidad del material). La unidad en el Sl de la induccion magnética es
el Tesla (T).

1.1.3 Magnetizacion.

La magnetizacion se define como el momento magnético total m por
unidad de volumen (V):

M = (1.3)

m
Vv
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Si a un material ferromagnético se le aplica un campo externo (H), los
momentos magnéticos individuales se alinean en la direccion del campo

externo. Cuando el campo es suficientemente grande, logra que el total de
los momentos magnéticos individuales del material estén alineados en la
direccion del campo, por lo que decimos que el material estd saturado
(magnéticamente). Al valor de M al que ocurre esta condicion se le denomina

Magneti zacion de saturacion (Ms).

La magnetizacion y el campo magnético contribuyen a la induccion
magnética de la siguiente forma:

B=m(H+M) (14)

Donde H es el campo magnético aplicado y M es la magnetizacion.

1.1.4 Orden Magnético

Orden magnético es aquél arreglo en el que se encuentran situados

los momentos magnéticos individuales (espines) de un material.

La susceptibilidad (c) es dutil para clasificar un material en los
diferentes tipos de orden magnético. La susceptibilidad magnética c se

define como el cociente entre el Magnetizacion y el Campo Magnético

aplicado:

c=M (15)
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Asi, para sustancias diamagnéticas la susceptibilidad es pequefia y
menor que cero (c<0) y del orden de -1x10°. Para materiales

paramagnéticos c¢>0. Por Ultimo para materiales magnéticamente

ordenados como los ferromagnéticos, ferrimagnéticos, etc ¢ >>0.

Otro parametro importante para clasificar el orden magnético de un

material es la permeabilidad relativa, ( m) la cual esta definida como:

m =— (1.6)
m

La susceptibilidad y la permeabilidad se encuentran relacionadas

como:
M m(l+c) (1.7)

Asi, los materiales son clasificados segun su orden magnético en

Diamagnéticos, Paramagnéticos y Ferromagnéticos.

1.2 Materiales Diamagnéticos.

Existen momentos magnéticos del nticleo que son del orden de 102 6
mas pequefios que el momento magnético de un electron, por lo que no se

toma en cuenta su aportacion al momento magnético del material.

Los materiales diamagnéticos son aquellos que no presentan
momento magnético neto debido a que todos sus electrones estan
apareados. Considerando un electrén en una orbita al cual le es aplicado un

campo magneético, el movimiento del electron es equivalente a la corriente

16



gue produce el campo magnético, el flujo a través del anillo induce una
fuerza electromotriz (fem) de acuerdo a la Ley de Faraday. La fem se opone
a un cambio en el flujo (Ley de Lenz) lo que conlleva al decremento de la
velocidad del electron y como resultado el del momento magnético. El efecto
es reversible, el momento magnético decrece el tiempo que el campo
magnético es aplicado. En un circuito desprovisto de resistencia, en un
superconductor 0 en una Orbita electrénica dentro de un atomo, la corriente
persiste mientras el campo esté presente. El campo magnético producido por
la corriente inducida se opone al campo aplicado y el momento magnético

asociado con la corriente corresponde a un material diamagnético.

Fig 1.1 Grafica 1/ ¢ en funcién de la temperatura para un diamagneto.

En la figura 1.1 se presenta la dependencia del inverso de la
susceptibilidad en funcién de la temperatura para materiales diamagnéticos,
de tal forma estos materiales no presentan cambios en la susceptibilidad al
variar su temperatura, la susceptibilidad permanecera constante. Estac
adquiere valores tipicos de —10; ejemplos de diamagnetos son el cobre, la
plata, la alimina y los superconductores que se consideran como
superconductores ideales, pues ¢ =- 1.

17



1.3 Materiales Paramagnéticos

El paramagnetismo se presenta en materiales como son; elementos
de transicion, iones que tengan la misma estructura electrénica que los
elementos de transicion, elementos de las tierras raras y actinidos. La
susceptibilidad que presentan es muy pequefia y positiva, sus valores tipicos
son del orden de 107°. En estos materiales los momentos magnéticos no
interactian entre si por lo que requieren de campos muy altos para alinear
los momentos magnéticos. En ausencia de campo se orientan en forma

aleatoria.

0|

- T

Fig 1.2 Grafica 1/ ¢ en funcién de la temperatura para un paramagnético.

En la figura 1.2 se muestra la dependencia del inverso de la
susceptiblidad en funcion de la temperatura. Para estos materiales
paramagnéticos se describe una linea recta, en la cual si aumenta la

temperatura el inverso aumentara también.
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1.4 Materiales Magnéticamente Ordenados.

Las formas en las que se pueden ordenar los momentos magnéticos
son las siguientes; ferromagnética, ferrimagnética, antferromagnética,
helicoidal o de forma mas compleja. Los ejemplos de éstos son: Los metales
de transicién como el Fe, Co, Ni, éxidos organometalicos, floruros, etc.

1.4.1 Materiales Ferromagnéticos

Un material ferromagnético tiene un momento magnético espontaneo
incluso en ausencia de campo magnético; ésto nos dice que los momentos
magneéticos de los espines estan arreglados en una manera regular. El orden
no es necesariamente simple. Los metales de transicion como el Fe, Co y Ni,
asi como sus aleaciones metalicas, presentan orden magnético espontaneo.
Estos materiales presentan grandes permeabilidades positivas que pueden

llegar a 10°.

Si existe una interaccion interna que tiende a alinear paralelamente los
momentos magnéticos, se tienen un ferromagnético, como se muestra en la
figura 1.3

Fig. 1.3 Disposicion Ferromagnética

19



La temperatura de Curie (Tc) es la temperatura por encima de la cual
desaparece la magnetizacion espontanea; se produce asi una transicion de
la fase ordenada ferromagnética (T<Tc) a la fase paramagnética

desordenada para (T>Tc).

0|

-l T
IS

Fig. 1.4 Grafica 1/ ¢ en funcién de la temperatura para un material ferromagnético

La figura 1.4 representa la dependencia del inverso de la
susceptibilidad con respecto a la temperatura para T>Tc. En la primera parte
de la gréafica tenemos el comportamiento ferromagnético (la magnetizacion
de saturacion), hasta que alcanza una temperatura critica (temperatura de
Curie Tc), sobre la cual el comportamiento cambia a un estado
paramagnético. La figura 1.5 muestra el grafico de Magnetizacion en funciéon
del cociente de temperaturas, observando que para las condiciones T< T¢ se

encuentra en una fase ordenada.
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Fig. 1.5 La Temperatura de Curie es el punto que separa la fase ordenada ferromagnética y
la fase desordenada paramagnética.

1.4.2 Ferrimagnéticos

Este orden se presenta generalmente en materiales ceramicos. Los
momentos magnéticos se orientan antiparalelamente pero no se anulan
completamente, por lo consiguiente se tiene una magnetizacion resultante
menor que la de los materiales ferromagnéticos. En la figura 1.6 se muestra

un esquema de los espines en disposicion ferrimagnética.

ejee|e

Fig. 1.6 Disposicion Ferrimagnética
El modelo de esta disposicion fue dado por L. Néel con referencia

especial a un tipo de O6xidos magnéticos llamados ferritas. El término
Ferrimagnetismo fue designado originalmente para describir el orden de los

21



espines de las ferritas y por extension a la mayoria de las sustancias en las
gue algunos iones tienen un momento antiparalelo al de los otros iones.

Muchos ferrimagnéticos son aislantes eléctricos.

La ferrita tiene la estructura espinela, la cual se ilustra en la figura 1.7.
Una caracteristica notable de las espinelas es que favorecen una alineacion

antiparalela de los espines presentes en la interaccion.

Fig. 1.7 Espinela, donde A corresponde a un ion divalente, B a un metal de transicion (ion

trivalente) como el Fe y 0 a oxigenos.

1.4.3 Antiferromagnéticos

En un antiferromagnéto los espines se disponen antiparalelamente, lo
gue da un momento magnético resultante igual a cero por debajo de la
temperatura de Néel. El ordenamiento antiferromagnético es un caso
especial del ferrimagnético, donde las subredes A y B tienen la misma
magnetizacion de saturacion. En la figura 1.8 se presenta la disposicion
antiferromagnética.
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Fig. 1.10 Disposicién Antiferromagnética

Ejemplos de materiales antiferromagnéticos son: Cr, Mn, MnO y NiO.

(¢

“"_T T
T

Fig 1.9 Grafica 1/ ¢ en funcién de la temperatura para un antiferromagnético.

En la figura 1.9 se muestra la dependencia entre la susceptibilidad y la
temperatura para un antiferromagnético, después de la temperatura de Néel,
el material tiene un comportamiento paramagnético.

1.5 Dominios y paredes
1.5.1 Dominios
A temperaturas inferiores a la temperatura de Curie, los momentos

magnéticos de un solido ferromagnético estan practicamente alineados, a
una escala microscopica. Sin embargo, macroscépicamente el momento
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magnético puede ser inferior a la magnetizacion de saturacion y puede ser
necesario aplicar un campo magnético exterior para saturar la muestra; ésto

se presenta tanto en monocristales como en policristales.

Weiss explicd este comportamiento suponiendo que las muestras
reales se componen de un gran numero de pequefas regiones llamadas
dominios, en cuyo interior la magnetizacion local esta saturada. La direccion
de magnetizacion no es la misma en los diferentes dominios. En la figura
1.10 se muestra esquemas de la formacion de dominios magnéticos.

N NN N MY N %
|

—
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—_
-—
—
-—
=

P._._._
D._

5558 § SN SN

Fig. 1.10 Formacién de dominios

La estructura de los dominios tiene siempre su origen en la posibilidad
de disminuir la energia de un sistema pasando de una configuracion
saturada de energia magnética (magnetostatica), a otra configuracion de
dominios con energia menor.

La respuesta magnética de un material magnético sometido a la
accion de un campo magnético externo puede suceder mediante dos
procesos diferentes: en campos aplicados débiles, el volumen de los
dominios que estan favorablemente orientados con respecto al campo crece

con respecto a los que estan desfavorablemente orientados; en campos

24



aplicados intensos la magnetizacion gira tratando de orientarse paralela al

campo.

1.5.2 Paredes

Una pared es la capa de transicion que separa dos dominios
magnéticos adyacentes, magnetizados en direcciones diferentes. La
variacion completa de la direccion del espin no ocurre por un salto
discontinuo a través de un solo plano atémico, sino que tiene lugar de forma
gradual sobre un gran numero de planos atébmicos. La energia de
intercambio es menor cuando la variacion se reparte sobre un gran nimero

de espines.

La pared se haria mas ancha sin limite si la energia de anisotropia
(ver pag. 27) no interviniera par limitar el espesor de la capa de transicion.
Los espines dentro de la pared tienen direcciones muy diferentes entre si. Es
decir como observamos en la figura 1.11, Ds lo denominaremos como el
ancho de la pared y este puede aumentar o disminuir dependiendo la

relacion entre la anisotropia y la energia de intercambio.

Fig. 1.11 Paredes Magnéticas
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1.6 Ciclo de Histéresis.

Una curva de magnetizacion es producto de los procesos de

magnetizacion. La forma en que se comportan los dominios magnéticos con

el campo aplicado cuando este Ultimo es variado desde campos positivos

hasta campos negativos, da como resultado un ciclo, el ciclo de histéresis.

En esta curva se pueden distinguir tres mecanismos de magnetizacion:

a)

b)

Deformacion reversible de paredes magnéticas, (0
abombamiento). Este proceso ocurre sin el desplazamiento
de la pared, es decir la pared se encuentra anclada y se
presenta una deformacion elastica. Este proceso es
reversible y presenta una permeabilidad constante
(permeabilidad inicial). En el ciclo de histéresis se representa
en la region inicial lineal. El final de esta region es conocido
COmo campo critico o campo de propagacion.
Desplazamiento de pared. Este proceso se realiza cuando el
campo aplicado es mayor al campo critico, como respuesta
la pared presenta un desplazamiento. Los dominios en
direccion del campo aplicado crecen con la disminucion de
los otros. EI campo critico depende de los defectos del
material (dislocaciones, fronteras de grano, defectos
puntuales, porosidades y superficies), que obstaculizan el
movimiento de la pared.

Rotacién de espines. Una vez saturado el material, todos los
dominios se encuentran reorientados en la direccion del

campo aplicado.
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En la figura 1.12 se presenta el desarrollo de los procesos
anteriores en el ciclo de histéresis, comenzando con la deformacion al

aumentar el campo, continuando con el desplazamiento de paredes
magnéticas, para continuar con el aumento del campo hasta llegar a

un punto donde ocurre el proceso de rotacion.

Rotaciéon

Deformacion

‘Reversible

Hp H

Fig.1.12 Magnetizacion en funcidon del Campo Magnético.

1.6.1 Campo Coercitivo

El campo coercitivo (Hc) es el campo necesario para reducir a cero la
induccion B, en una curva B-H. Es la propiedad mas sensible a la
microestructura que caracteriza a los materiales ferromagnéticos. Cuando un
material se magnetiza facilmente presenta campos coercitivos muy
pequefios. A estos materiales se les denomina como materiales magnéticos
suaves. Por otro lado, los materiales con Hc grandes son materiales
magnéticamente duros 0 imanes permanentes que requieren de campos

magnéticos muy altos para cambiar su estado de magnetizacion. En la figura
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1.13 podemos observar el punto donde se encuentra el campo coercitivo
(Ho), la magnetizacion de remanencia (M;), la parte que parte del centro de la

grafica corresponde a la figura 1.12 en un ciclo de histéresis (M-H).

AV
I

Fig. 1.13 Histéresis Magnética

1.7 Energia de Intercambio y Anisotropia
1.7.1 Interaccion de Intercambio

Al considerar que existen interacciones entre los momentos
magnéticos, se debe considerar también la existencia de la energia de
intercambio. Esta tiene su origen en la mecanica cuantica como resultado de
la interaccion del espin con sus vecinos cercanos. EI campo efectivo

producido por dicha interaccién es muy grande (del orden de 10 Oe).

La energia de intercambio esta descrita por la siguiente

ecuacion [6]:
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Eo =21,5 -5, =-2J,55S, cos(q (18)

Donde g es el angulo entre los espines, s,s, y J,, es la integral de
intercambio. Para Je>0, la energia minima da origen al orden
ferromagnético; para Jex<O, la alineacion de los espines es antiparalela para

minimizar la energia.

1.7.2 Anisotropia magnética

La anisotropia magnética esta determinada por la variacion de la
energia interna en funcion de la direccion de la magnetizacion. La direccion
en la cual se alinean los momentos magnéticos espontdneamente se
denomina direccion facil. EI campo necesario para desviar los momentos
magnéticos a 90° de la direccion facil es llamado Campo de anisotropia (Hx).

Existen distintos tipo de anisotropia:

1.7.2.1 Anisotropia magneto-cristalina.

En un cristal ferromagnético existen las direcciones de facil
magnetizacion. La energia que orienta la magnetizacion en dichas
direcciones faciles recibe el nombre de energia anisotropica magneto-

cristalina.
La anisotropia magnetocristalina proviene de la orientacion de los

orbitales d o f que esta acoplada con la red cristalina, lo que da direcciones
preferenciales determinadas por la simetria del cristal. En materiales con

29



estructura hexagonal, los cuales presentan una simetria axial, la ecuacion de

la energia de anisotropia se escribe de la siguiente forma:

E, = K,sen’q + K,seng + K sen’q cos*f +... (1.9

Donde K, con n = 1,2,3... son las constantes de anisotropia, ges el
angulo entre la magnetizacion y el eje cy f es el angulo azimutal. El signo de

Kn dependera del eje de facil magnetizacion.

En los materiales ferromagnéticos cristalinos las energias de
intercambio y magnetocristalina locales determinan la anisotropia
macroscopica total del material. En materiales amorfos no se presenta la
anisotropia magnetocristalina debido a la ausencia de arreglos cristalinos, sin
embargo presenta una anisotropia inducida y una distribucion de anisotropia
aleatoria. Herzer [7] presenta este modelo en materiales amorfos,
posteriormente realizas al adecuaciones para emplearse en aleaciones

nanocristalinas.

1.7.2.2 Anisotropia de forma.

La anisotropia de forma o anisotropia magnética dipolar es producida
por la interacciones magnetostaticas Estas interacciones dependen en
mayor medida de la forma de la muestra. La anisotropia de forma llega a ser
importante en peliculas y cintas delgadas donde se producen alineamientos
de momentos magnéticos en planos. En estos casos se considera que la

energia de anisotropia de forma esta dada por [8]:
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. Exs =%mJM§coszq (1.10)

Donde Ms es la magnetizacién de saturacion para la capa, y q angulo
respecto al plano normal. La energia de anisotropia de forma es minimizada
a un angulo de 90° en el cual se encuentran los momentos en el plano de la
capa. Un ejemplo de esto seria una barra o cinta con una longitud mucho
mayor que sus otras dimensiones.

1.7.2.3 Anisotropia inducida

En los materiales ferromagnéticos amorfos es posible inducir
anisotropias magnéticas (nivel macro) por medios como: tratamiento
térmicos, campos magnéticos externos, aplicacion de una tension mecanica,
o combinacion de los anteriores. Estas anisotropias son generalmente

uniaxiales.

La anisotropia inducida con un campo magnético consiste en el
ordenamiento de los momentos magnéticos por efecto del campo aplicado y
de la temperatura de tratamiento (menor a la Temperatura de Curie del
material) para minimizar la energia magnética del sistema. Esta anisotropia

tiene caracter de reversible, mediante un tratamiento térmico posterior.

La anisotropia inducida con tension esta relacionada con las
propiedades magnetoelasticas de los materiales y presentan dos
contribuciones; la anelastica de caracter reversible con un tratamiento

térmico posterior y la plastica de caracter irreversible [18].
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1.7.2.3 Anisotropia Aleatoria Variable.

Esta anisotropia se emplea para estudiar los materiales amorfos
ferromagnéticos y los materiales nanocristalinos. El modelo fue introducido
en 1978 por Alben [10-12]. Este sugiere que el tamafio de los cristales
inmersos en la matriz amorfa promedia a cero tanto a la anisotropia como el
campo coercitivo [11], lo que origina las propiedades magnéticas suaves de
las aleaciones amorfas.

Las propiedades magnéticas de granos pequefios dentro de una
matriz amorfa dependen fuertemente de la energia de anisotropia magnética
local y de la energia ferromagnética de intercambio. Para granos mas
grandes serd la anisotropia magnetocristalina quien definira las propiedades

magnéticas. La division entre los dos cosas esta dada por la siguiente

ecuacion:
L, = A (1.11)
K1

Donde A es la constante de intercambio, K1 es la constante de

anisotropia, y Lex es la longitud de intercambio.

Cuando los valores de tamafio de grano son considerados
suficientemente pequefios, del orden de Lex O inferiores, se aplica el modelo
de anisotropia aleatoria variable. A continuacion se muestra el esquema que

representa el modelo (Fig. 1.15).
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Fig. 1.15 Representacion del modelo de anisotropia aleatoria variable.

3
N :(a{\d%xg (1.12)
eDg
<K >= jﬁ (1.13)

El esquema representa la conjuncion de granos de tamafio D con una
anisotropia magnetocristalina Ki, orientada aleatoriamente. La anisotropia
efectiva afecta el proceso de magnetizacion del promedio de N granos con
volumen (V=LeO); los granos estaran en algunas direcciones faciles
determinadas por las fluctuaciones estadisticas y en consecuencia la
densidad de anisotropia estara determinada por la amplitud de fluctuaciones
de la energia de anisotropia de los granos.

Nl w

<K >= K o KfeR% (1.14)
JIN Lo 5

L, = A (1.15)
<K >
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K4
<K>="LDf (1.16)

La ultima ecuacion nos dice que el tamafio de grano tendra que ser
mucho menor que la longitud de intercambio. De lo contrario sera la
anisotropia magnetocristalina quien cortrole el proceso. Si el tamafio de
grano aumenta, la cinta se hard menos suave. Las siguientes ecuaciones
muestran la dependencia de las propiedades magnéticas mas

representativas para materiales magnéticos suaves.

<K>_ K/'D®

r (1.17)
¢ Jg CIA

JZ . JIA®
‘m<K> “mK/D®

(1.18)

Donde m es la permeabilidad inicial, my permeabilidad en el vacio,r_ es la

densidad de cargay Js es la energia de intercambio.

1.7.2.4 Anisotropia Magnética Inducida

La anisotropia inducida con un campo magnético, consiste en el
ordenamiento de los momentos magnéticos en una direccion facil preparada
por el campo aplicado a materiales que sufrieron un tratamiento térmico a
una temperatura menor de la temperatura de Curie del material, lo que
minimiza asi la energia del sistema. Tiene un caracter reversible y puede
disminuirse por un tratamiento térmico posterior. La anisotropia inducida
también puede ser producida por extrusibn o laminacion. Este tipo de

anisotropia generalmente es uniaxial [13].



1.8 Aleaciones amorfas y nanocristalinas.

Los nanocristales son aquellos materiales que estan formados por

cristales de tamafio 10°m.

Las combinaciones de metales conocidas como aleaciones mejoran
alguna propiedad o permiten una mejor combinacion de propiedades.
Cuando a un metal se afiade un segundo elemento hay que tomar en cuenta
una nueva variable termodinamica, la composicion, pues el material contiene
entonces mas de un componente. Si a un material puro sélido se introducen
atomos de otra sustancia por algun medio, los atomos de ambos tipos se

ajustaran en un arreglo atémico hasta alcanzar el equilibrio termodinamico.

Las aleaciones amorfas no tienen un orden de largo alcance, lo cual
las hace diferentes de los materiales cristalinos. El amorfo se encuentra en
un estado metaestable separado del estado base termodinamico por una
barrera de energia DE. El tamafio de ésta da una idea cuantitativa de la
estabilidad del estado. Cuando un estado metaestable es sometido a altas
temperaturas, se convierte irreversiblemente en un soélido cristalino, con una
0 mas fases cristalinas y/o fases amorfas.

Algunas aleaciones magnéticas amorfas tienen propiedades de
materiales magnéticos suaves. Debida a la falta de periodicidad estructural
las paredes magnéticas en estos materiales se desplazan con facilidad lo
gue origina campos coercitivos muy bajos. Las aleaciones de metales de
transicion-metaloide son las mas explotadas por sus caracteristicas (alta
magnetizacion de saturacion, alta permeabilidad y minima anisotropia)
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debidas a la baja presencia de defectos cristalinos. A esto se afiade sus
excelentes propiedades mecanicas como; alta dureza y resistencia a la

fractura. Estos materiales tienen puntos de Curie por arriba de 800°C.
Clasificacion de aleaciones amorfas por su composicion.

a) Aleaciones base Fe, (tipo Finemet) con valores altos de My (1.7-1.75
T).
b) Aleaciones base Co, (tipo Vitrovac)con permeabilidades altas y

campos coercitivos bajos (Ms= 0.5-0.8T).

1.8.1 Métodos de preparacion de aleaciones amorfas.

Existen diferentes métodos de preparacion de aleaciones amorfas.
Los métodos a utilizar dependen del tipo fisico de muestras que se requiere,
como peliculas delgadas (método de preparacion sputtering), hilos, etc. Para
el presente trabajo, se utilizaron cintas, por lo que el método de fabricacion
gue se utilizo es el conocido como solidificacion ultra-rapida.

La solidificacion ultra-rapida consiste en inyectar el material
fundido sobre un disco de cobre, el cual tiene un movimiento giratorio con
alta velocidad tangencial (tipicamente>40 m/s). La transferencia de calor en
el disco de cobre asi como el momento angular debido a la rotacion, produce
rapideces de enfriamiento de 10%, lo que resulta en materiales amorfos o
nanoestructurados (es decir materiales policristalinos con tamafio promedio

de grano< 60 nm) dependiendo de esta variable (rapidez de enfriamiento).

1.8.2 Aplicaciones de las aleaciones amorfas y nanoestructuradas.
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Existe un doble interés en el fendmeno magnético de las aleaciones.
Primero por que los materiales magnéticos comerciales como los
transformadores de hierro son usados en la industria y se necesitan para
minimizar pérdidas por calor; segundo por que el magnetismo explica
muchos aspectos de la estructura de la materia.

En materiales nanoestructurados los granos reducidos pueden
aumentar la resistencia al esfuerzo, la fatiga y la fractura, en consecuencia
sus aplicaciones van desde las que estan hechas base Fe para estructuras
pasando por las aleaciones base Al en problemas de corrosion, hasta las
aleaciones base Cu con caracteristicas superconductoras. En el caso de los
amorfos, se presentan altas resistividades eléctricas, altos limites elasticos y
alta resistencia a la corrosién. Una aplicacion que requiere de esas
propiedades magnéticas y mecanicas son los sensores magnetoelasticos y
transductores. Existe un gran interés por estudiar aleaciones compuestas por
materiales magnetoelasticos especiales que tengan aplicaciones en sellos
metalo-vidriosos, tubos de guia de onda, etc. Otras aleaciones como las Ni-
Pt (que es cristalina), y las Fe-B muestran una gran potencialidad para
aplicaciones como las anteriores.

Actualmente, las aleaciones de este tipo son las mas explotadas para
aplicaciones magnéticas [20] debido a que son ferromagnéticamente suaves,
esto es, poseen bajo coercitivo (Hc), alta magnetizacion a saturacion , alta
permeabilidad y minima anisotropia. Estas cualidades son resultado de la
ausencia de defectos cristalinos o fronteras de grano que dificultan el
movimiento de las paredes magnéticas. Ademas poseen propiedades
mecanicas importantes como alta dureza y resistencia a la fractura, lo que

posibilita su aplicacion en dispositivos expuestos a desgaste continuo.
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CAPITULO 2

Resonancia Ferromagnética

2.1 Espectroscopias resonantes.

La mayoria de la informacion sobre los niveles de energia de los
atomos y las moléculas provienen de las técnicas espectroscopicas. Estas
realizan el estudio de la absorcion y emision de radiacion electromagnética

por la materia. El estudio de las propiedades magnéticas en funcion de la
frecuencia es importante debido a sus aplicaciones tecnolégicas.

El tratamiento mecano-cuantico del problema muestra que el espin de
un atomo en el estado estacionario m, expuesto a la radiacion
electromagnética puede absorber un fotén de frecuencia u y originar una
transicion a un estado de energia superior n si la frecuencia de la radiacion
cumple E, - E,, =hu. Sabemos que la energia en radiaciones de microondas
esta asociadas a movimientos de rotacion en los espines. Son estas Ultimas

(las transiciones rotacionales) a quienes corresponde la absorcion en la
regién de microondas [1].

De un espin podemos decir que puede actuar como un pequefio iman.
Las propiedades magnéticas del espin pueden ser descritas en términos del
momento magnético m. En algunas espectroscopias se varia la frecuencia
de la radiacion electromagnética incidente, hasta observar un maximo de
absorcion en una frecuencia dada.
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La espectroscopia de resonancia ferromagnética observa transiciones
entre los niveles de energia mecano-cuanticos del momento magnético del
espin de un electron desapareado en presencia de un campo externo. Un
electrén tiene numeros cuanticos de momento angular de espin s= % y
ms=+1/2 y -1/2. La mecénica cuantica relativista y los experimentos

muestran que el valor de g (constante giromagnética) para un electron libre

es ge=2.0023.

En un material ferromagnético existe una fuerte atraccion entre el
espin y sus vecinos, de manera que se alinean unos con otros (interaccion
de intercambio). A 0 K todos los espines estan alineados paralelamente
produciendo asi la magnetizacion de saturacion (Ms). Un momento magnético
al que se le aplica un campo magnético H constante realiza un movimiento
alrededor de la direccion de éste (precesion) de frecuencia igual a g4 donde
g es la constante giromagnética. Para intensidades de campo de cientos de
Oe (oersted), la frecuencia de precesion se encuentra en el rango de las

microondas, el proceso es llamado “modo uniforme de precesion”, cuando los
espines procesan al unisono.

2.2 Resonancia Ferromagnética.

Cuando el momento magnético total de un material precesa alrededor
de la direccidon del campo magnético, la energia de un campo transversal de
microondas se esta absorbiendo. Si esta frecuencia es igual a la frecuencia
de precesion se presenta una resonancia ferromagnética. La resonancia

ferromagnética cumple con las siguientes caracteristicas:
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a) La permeabilidad transversal es muy grande debida a la
magnetizacion del material ferromagnético en un campo
estatico

b) La forma de la muestra tiene una importancia debido a los
factores de desmagnetizacion.

C) En algunos casos el acoplamiento de intercambio entre los
espines tiende a suprimir las contribuciones dipolares en el
ancho de linea, por lo cual el ancho de linea en resonancia
ferromagnética tiende a ser esbelto [8].

d) El efecto de saturacion se presenta a valores bajos de
potencia de absorcion.

La siguiente ecuacion describe la dinamica de RFM:

O:j—'\t/l =g(M " H) + Amortiguamiento (2.1)

Donde M es la magnetizacion y Hs es el campo magnético efectivo; este
incluye el campo magnetico aplicado (Hpc) y otros campos como: campo de
anisotropia (Hk), Campo de desmagnetizacion (Hp), Campo de interaccion de
intercambio (H;) y otros. Sin embargo, para este trabajo solo utilizaremos los
anteriormente sefialados.

Het=Hpc-Hi
HI:'HK+HD+HJ ( 22)
Hei=Hpc+Hk+Hpt+H,

El amortiguamiento generalmente puede ser despreciado para este
modelo, recordemos que este parametro proviene de la ecuacion de
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Landau-Lifschitz-Gilbert. Este amortiguamiento se dcebe al intercambio de

energia entre una onda con velocidad de fase wu,, y los espines con
velocidad de fase proxima a u, 0 sea, que estan en resonancia. Las
particulas con velocidad un poco menor que u, seran aceleradas por el

campo eléctrico de la onda, es decir, ganaran energia de la onda, mientras
que las particulas con velocidad un poco mayor a u, seran desaceleradas

por el campo eléctrico, es decir, van a ceder energia a la onda [2].

La demostracion matematica del amortiguamiento de Landau es
bastante compleja e involucra la evaluacién de integrales de superficie, pero
existe una interpretacion fisica que, a pesar de no ser exacta, facilita
enormemente la visualizacion de este fenomeno.

Fig.1 Ejemplo sobre el amortiguamiento de Landau

Podemos imaginar a las ondas (tipo Langmuir) como olas en el mar, y
las particulas como barcos, desplazandose en la misma direccion que las
olas. Un barco que se desplace por el agua a una velocidad un poco menor
gue las olas eventualmente sera empujado por una de ellas (gana energia),
mientras un barco que se desplace un poco mas rapido que una ola (tal \ez
braceando recostado en su tabla, tratando de alcanzar la ola) va a "empujar”
la ola (0 sea le, transfiere energia).
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Obsérvese que soOlo los barcos participan en esta interaccion de
energia con la ola, ya que poseen una velocidad cercana (un poco menor o
mayor) a la ola (particulas resonantes). Una pelota flotando en el agua subird
y bajara siguiendo la forma de la ola, sin existir intercambio neto de energia
(ni gana ni pierde). Lo mismo ocurre con una lancha desplazandose
velozmente por el agua.

Para el caso que nos ocupa la ecuacion Landau-Lifschitz-Gilbert es:

% ~\ I
Amortiguamiento = i%‘-T\/I ’ d—M9 (2.3)
Mg o6 dt g

Donde Ms es la magnetizacion de saturacion y a es la constante de
amortiguamiento de Gilbert [3]. Este amortiguamiento causa wna precesion

amortiguada del momento magnético alrededor del campo a la frecuencia u, .

En RFM, la muestra se sujeta a un campo de microondas de
frecuencia a 9.1 GHz (banda X) en presencia de un campo magnético de
magnitud variable. A cada valor de campo se mide la potencia absorbida por
la muestra. Esta tiene uno o mas minimos o0 maximos, lo que corresponde a
los modos de resonancia. EI campo al que ocurre se le denomina campo de
resonancia (Hres).

La frecuencia de resonancia ferromagnéica (modo uniforme) bajo un
campo aplicado Ho es [4] :

1
2

Wo:g[(H0+(NY' NZ)MS)(HO+(NX - NY)MS)] (2.4)

Donde Nx, Ny y Nz son los coeficientes de desmagnetizacion a lo largo
de los ejes.



2.3 Sefal a Campo Bajo.

Esta técnica que se presenta con los espectdmetros RFM, detecta los
perfiles de absorcién de microondas en funcién del campo magnético Hc
aplicado, alrededor del campo magnético con valor a 0 (incluso en la region
negativa). Es una técnica nueva y su interpretacion respecto a los procesos
para llevar a cabo la absorcibn de microondas aun se encuentran en

discusion [7,8].

Los espectros pueden tener la presencia de ciclo de histéresis, de tal
forma que el material presente una absorcion irreversible de la energia de las
microondas, que es no resonante. Los ciclos pueden coincidir en su estudio

con los ciclos de histéresis magnética en materiales ferromagnéticos.
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CAPITULO 3

Procedimiento Experimental

3.1 Obtencién de Aleaciones Amorfas de CoggFesB15SiisNbsCu

Las cintas delgadas amorfas de CogsFesB12Si1sNbsCu se obtuvieron
mediante el método de solidificacion ultra-rapida con un espesor promedio de
25nm. El método consiste en realizar la mezcla segun la estequiométria,
fundir, para posteriormente enfriar la mezcla sobre un cilindro de cobre en
rotacion. La transferencia de calor debida al alto coeficiente de transferencia
térmica del cilindro de Cu, como el momento angular debido a la rotacion
permite rapideces de enfriamiento de 10° K/s y con ello la obtencién de
materiales amorfos. La velocidad tangencial de la rueda fue de 60 m/s. La
figura 3.1 muestra un esquema simple del procedimiento de obtencion de la
cinta.

\ Acoplamiento a vacio

Crisol de cuarzo -

Bobina de induccion

Rueda de cobre
—

Fig. 3.1 Esquema de sistema de enfriado rapido para cintas amorfas.
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3.1.1 Tratamiento térmicos.

Yoshizawa [10] reportd por primera vez una estructura de granos
(ultrafina) en una aleacién base hierro en la que obtuvo cristales cuyo
tamano promedio era de 20 nm. En el caso de las aleaciones amorfas, esta
nanoestructura puede obtenerse al someter al material a un tratamiento
térmico adecuado. El resultado suele ser un composito: nanocristales
Inmersos en una matriz residual amorfa.

De estas cintas se seleccionaron 5 muestras. Al tacto que estas se
observan quebradizas, lo cual podria ser un indicativo de que estan
nanocristalizadas. A una de las cintas no le fue realizado tratamiento
térmico. A las restantes cuatro se les realiz0 un tratamiento térmico a la
misma temperatura (600 K) con diferente tiempo de exposicion; 5, 10, 15y
20 min. La temperatura fue seleccionada debido a que por arriba de ésta se
encuentra la temperatura a la cual la cinta cristaliza (725 K). Se utilizé un
Horno Fisher Scientific para realizar los tratamientos térmicos. La muestras
fueron colocadas en un tubo de cuarzo de 40 cm de longitud y 6 cm de

didmetro, en atmodsfera de aire.

3.2 Caracterizacion Microestructural

3.2.1 Microscopia de Transmision (TEM)

La microscopia de transmision es una técnica capaz de dar un gran
cantidad de informacion sobre la estructura de la muestra como;
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identificacion de fases, descripcion de los defectos y las dislocaciones del

cristal.

Un microscopio electronico de transmision utiliza un haz de electrones

(tamafio de haz de 0.5 a 0.2 nm) para visualizar un objeto debido a que la

potencia amplificadora de un microscopio éptico esta limitada por la longitud

de onda de la luz visible. Una parte de los electrones son refractados y los

otros son absorbidos por el objeto y otros lo atraviesan formando una imagen

aumentada de la muestra. Debido a que los electrones tienen una longitud de

onda mucho menor que la de la luz pueden resolver estructuras mucho mas

pequefias. Sus partes principales son ( Esquema Fig. 3.2):

a)

b)

d)

Cafon de electrones, que emite los electrones que interactdan con el
espécimen, creando una imagen aumentada.

Lentes magnéticas, para crear campos que dirigen y enfocan el haz
de electrones, ya que las lentes convencionales utilizadas en los
microscopios Opticos no funcionan con los electrones.

Sistema de vacio, parte muy importante del microscopio electrénico.
Debido a que los electrones pueden ser desviados por las moléculas
del aire, se debe hacer un vacio casi total en el interior de un
microscopio de estas caracteristicas.

Placa fotografica o pantalla fluorescente, se coloca para visualizar
para registrar la imagen aumentada.

Sistema de registro, muestra la imagen que producen bs electrones

(suele ser una computadora).



Haz de electrones

Pantalla y lentes

PR

muestra <=>‘/ Amplificador

Unidad de control
Detector /|

PC
Fig. 3.2 Esquema de Microscopia de transmision.

Para utilizar un microscopio electrénico de transmision debe cortarse
la muestra en secciones muy delgadas, para que los electrones puedan
transmitirse a través del material. Esto se logra mediante medios quimicos o
con un adelgazador ionico. El adelgazamiento de las muestras se llevd
acabo a través de un adelgazador ionico, que permite adelgazar las
aleaciones de 25 nm a 15 nm. El equipo utlizado fue un Precision lon

Polishing System de Gatan Inc.

El microscopio empleado fue Jeol JEM-1200EX Electron Mycroscopy
a 120Kv. Se obtuvieron con este equipo los patrones de difraccion y las
micrografias correspondiente a las cintas con y sin tratamiento térmico, con
lo que fue posible determinar el estado de desvitrificacion de la cintas
respecto al tratamiento térmico de cada uno de ellas. Las micrografias fueron
procesadas para el calculo de los tamafios de grano utilizando el software
ImagePro.
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3.2.2 Difraccion de Rayos X

Los rayos X son una radiacién electromagnética que es capaz de
atravezar cuerpo opacos y de esta forma imprimir placas fotogréficas. Esto
es utilizado en la técnica de difraccion de rayos X para realizar un analisis
estructural. El haz se escinde en varias direcciones debido a la simetria de la
agrupacion de atomos y, por difraccion, da lugar a un patrén de intensidades
gue puede interpretarse segun la ubicacion de los atomos en el cristal,
aplicando la ley de Bragg.

Se realiz6 un estudio de difraccion de rayos X con un difractdmetro
marca Siemens D-500 utilizando radiaciéon k, del cobre desde 2g=15 hasta
20=95 a una velocidad de barrido de 0.02°/seg. En la siguiente figura (3.3) se
presentan los difractogramas. Los patrones de difraccion de rayos no
permiten obtener diferencias claras entre si, debido a que la sensibilidad de
la técnica es mayor (micrometros) al tamafio de los nanocristales

(nanometros).
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21-Thela - Seala

Fig. 3.1 Rayos X para la cinta con tratamiento térmico de 0, 5 10, 15 y 20 minutos, en orden

ascendente.

Un trabajo anterior [4] realiz6 el analisis composicional de estas cintas
mediante MEB (Microscopia Electronica de Barrido) empleando el método
cualitativo ZAF (Z = numero atomico, Absorcion, Flourescencia) del cual se
determind que no hubo pérdida de material (Co 65.93% atdémico, Fe 3.99%
atémico, Si 12.93% atomico, Nb 3.99% atdémico, B 11.98% atémico, Cu
1.17% atémico).
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3.3 Resonancia Ferromagnética

El equipo es un espectdometro EPR (resonancia paramagnética
electrénica) JEOL modelo JES-RF3X- El sistema consta de un electroiman
el cual suministra un campo magnético DC de magnitud variable en una
region donde las lineas de campo son uniformes y de una guia de ondas la
cual transporta ondas electromagnéticas en la region de microondas. Estas
microondas son producidas por un diodo (Schottky) la cual tiene una
frecuencia u, de magnitud 9.01 GHz £u, £ 9.80 GHz. A esta region se le
denomina Banda X. Estas ondas llegan a una cavidad resonante en donde el

material si tiene momentos magneéticos, absorbe la energia hu, de tal forma

gue se produce una transicion energética resonante. Es esta absorcion de
energia magnética la que se detecta al variar el campo aplicado. Cuando se
modula el campo H con un campo magnético de alta frecuencia, la deteccion
del espectro provoca que la sefial sea un modelo de tipo arménico (Larmor).
La sefial medida por el espectdémetro es la primera derivada de la absorcion.
En la Figura 2.1 se presenta la fotografia del equipo que se utilizé en la

experimentacion de RFM.

El espectémetro esta formado del siguiente equipo principal:

a) Fuente de microondas. Presenta una banda X (9.1 GHz) y
una banda Q (35 GHz). Cada una de estas fuentes esta
compuesta por una unidad de microondas con un circuito
AFC- Control Automatico de Frecuencias y una fuente de
voltaje para un diodo Gun oscilador.

b) Fuente de campo magnético. Compuesto por un electroiman

capaz de producir un campo magnético en un intervalo de 0
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a 14000G, alimentado por una fuente de corriente de 0 a
200A. EIl electroiman contiene entre sus polos la cavidad
resonante. La uniformidad del campo magnético es del orden
de 10G.

gk o
'gﬁ 7]

B e e

£
-

Fig. 2.1 Espectometro EPR (resonancia paramagnética electrénica) JEOL modelo JES-

RF3X-

d)

Cavidad resonante del tipo TEo131, cilindrica.

Consola de control. Presenta una unidad de control de
barrido de campo. Su funcidén es ajustar el centro y barrido
del campo magnético. Osciloscopio y su sistema de control,
donde se verifica el modo de absorcion y muestra
graficamente la sefial RFM. Detector y amplificador look-in,
amplifica las seflales RFM y controla aspectos como
frecuencia de modulacién, modo de direccion (1 y 2
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derivada), fase de sefial, ancho de modulacién, ganancia y

rapidez de respuesta.

Los datos obtenidos se capturan en una PC mediante una
tarjeta de datos IEE-488 con una instrumentacion estandar GPIB. Las
dimensiones de las muestras son de 1 mm x 4 mm, para la parte
experimental las muestras deben consenar el plano de la muestra y

en base a este realizar los giros.

Debido a la forma de las muestras (cintas rectangulares) se
optd por utilizar lo que se ha denominado en trabajos anteriores [4, 10,
11] “Orientacion 3” que minimiza la anisotropia de forma, lo que
permite hacer estudios angulares dentro del plano. En esta
orientacion, el eje longitudinal se encuentra perpendicular al campo
Hac. Cuando g=0° el eje longitudinal es paralelo al campo Hpc Para

0=90° es perpendicular a Hpc, En la figura 3.4 y 3.4b se presenta como

se coloca la muestra dentro de la cavidad del experimento en RFM.

Un factor importante es determinar la amplitud de barrido en el
campo aplicado, para resonancia ferromagnética los campos fueron
variados en un intervalo de 0 a 4000 Oe, en cambio para las sefiales
a campo bajo el barrido es de —400 a 400 Oe. Por lo que los espectros
de resonancia ferromagnética son obtenidos por separado de los de a

campo bajo.



Hac

Hpc

Fig. 3.4 Orientacién 3 con g=0°

‘ Hac

>

Hbc

Fig. 3.4b Orientacién 3 con q=90°

En el estudio de dependencia angular, se realizaron mediciones a

diferentes angulos en intervalos de 15°, desde 0° hasta 90°
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3.4 Magnetometria de muestra vibrante.

Para esta técnica se utilizdé un magnetémetro de muestra vibrante
marca LDJ 9600. Este equipo mide el momento magnético total
(magnetizacion M) de un material en funcion del campo magnético aplicado
(H). La medicion se realiza sin alterar la muestra, y pueden analizarse a
campos que van de 0 a 10000 Oe. La muestra puede ser liquida 6 sélida
(polvos, cristales, cintas, hilos, etc). En la figura 3.5 se presenta una
fotografia del equipo que se utilizé para los experimentos de magnetometria

de muestra vibrante.

gritar .

Fig. 3.5 Magnetémetro de muestra vibrante Marca LDJ 9600.

El equipo esta formado por un electroiman que produce el campo

aplicado. La muestra es colocada entre los polos del electroiman y se sujeta

56



a un brazo que provee una vibracion a través de un motor eléctrico. Las
vibraciones inducen un voltaje en 2 embobinados monitores y conociendo el
peso de la muestra, se alimenta esta informacion a una PC, entonces se
obtienen valores de magnetizacion. La PC construye y muestra los ciclos de
histéresis. A las cintas se les realizO magnetometria de muestra vibrante con
el fin de determinar el campo coercitivo y la magnetizacion de saturacion,
pardmetros que pueden ser obtenidos de los ciclo de histéresis para cada
tratamiento térmico. El barrido de campo se efectué de —10000 Oe a 10000
Oe.
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CAPITULO 4

Resultados y Discusion

4.1 Caracterizacion microestructural.

En esta primera seccibn se presenta la caracterizacion
microestructural de la cinta amorfa rica en Co de composicion
CogsFesB12SiisNbsCu. El andlisis se realizé en la aleacibn amorfa para
diferentes tratamiento térmicos a una misma temperatura con un microscopio
electronico de transmision (TEM) marca JEOL 1200. Los tiempos de
tratamiento térmico fueron de : 5, 10, 15 y 20 minutos. El tamafio de grano

promedio se determind mediante el software ImagePro.

4.1.1 Microscopia de transmision

Para cada tratamiento térmico se realiz6 un analisis microstructural
para determinar la aparicion y crecimiento de nanocristales en funcion del
tiempo de tratamiento térmico. En la figura 4.1 se muestra el patréon de
difraccién de la cinta amorfa sin tratamiento térmico. El patron corresponde a
una muestra amorfa tipica, de anillos difusos. Por otro lado, la micrografia

muestra una superficie homogénea sin la presencia de nanocristales.

Para la figura 4.2 observamos el patron de difraccion y la micrografia
para la aleacion con tratamiento térmico de 5 minutos. En este caso, en la
micrografia se encuentran algunos nanocristales dispersos de tamafio

promedio de 9 nandmetros (D=9 nm). Debido a la presencia de esta
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poblacién de nanocristales se observa que el patrén de difraccion muestra

anillos mas definidos.

Fig. 4.1 Patrén de difracciéon e imagen (MET) para la cinta sin tratamiento térmico

Fig. 4.2 Patrén de difraccion e imagen (MET) para al cinta con tratamiento térmico de 5 min.
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En la figura 4.3 se muestra la micrografia con tratamiento térmico de
10 minutos. Aqui se pueden observar nanocristales de 16 nm de diametro,
con una poblaciéon de granos mayor a la de la cinta de 5 min. El patron de
difraccion muestra anillos mejor definidos, y con pequefios puntos que
corresponden a nanocristales mas grandes.

Fig. 4.3 Patrén de difraccion e imagen (MET) para la cinta con tratamiento térmico de 10 min.

Por ultimo tenemos la figura 4.4 correspondiente a la aleacion con 15
min de tratamiento térmico y la figura 4.5 para la aleacion con 20 min de
tratamiento térmico. En la micrografia de la Fig. 4.5 se observan
nanocristales que se encuentran perfectamente definidos con un diametro de
69 nm para la Fig. 4.4 de 41 nm. El patrones de difraccion presenta anillos
bien definidos con puntos muy notables que hablan sobre la clara presencia

de nanocristales de mayor tamafio a los anteriores.
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Fig. 4.5 Patron de difraccién e imagen (MET) para la cintacon tratamiento térmico de 20 min.

En la siguiente gréfica (Figura 4.6) se observa la variacion y el tamafio
de nanocristal en funcién del tiempo de tratamiento térmico. La curva

muestra que para tiempos mayores de tratamiento térmico aumenta el
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tamafio del nanocristal. Adicionalmente se detectan dos dindmicas diferentes
de crecimiento de nanocristal, esto se deduce a partir de la presencia de dos
pendientes diferentes y de un punto critico correspondiente a 10 minutos de
tratamiento térmico.

70
60
50
40 H

30

D (nm)

20

lO—- /

-10 , . . . . . . . . .
0 5 10 15 20

Tiempo de tratamiento térmico (min)

Fig. 4.6 Tamafio de grano en funcién del tiempo de tratamiento térmico.

De esta forma, se observa que el incremento del tiempo de

tratamiento térmico aumenta el didmetro y/6 la poblacién de nanocristales.
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4.2 Magnetometria de muestra vibrante.

Mediante Magnetometria de Muestra Vibrante se midieron los ciclos
de histéresis para cada tratamiento, de los cuales se obtuvieron los campos

coercitivos (Hc). Hc se considera un parametro para detectar cambios en las
propiedades magnéticas, como el campo de anisotropia.

En la figura 4.7 se muestra un ciclo de histéresis correspondiente a
una de la cintas estudiadas. De este grafico obtenemos el campo coercitivo,

el cual corresponde a la interseccion con el eje X, a que campo aplicado H, la
magnetizacion resultante se hace cero.

4000

M (G)

2000

I L T T T T T T L i
-300 -250 -200 -150 -

1T - T "~ T T "1
100 150 200 250 300

H (Oe)

Hc

-4000 -

Fig. 4.7 Ciclo de histéresis para una cinta son tratamiento térmico en orientacion 3

Para cada tratamiento térmico se obtuvo el ciclo de histéresis y de
ellos los valores de campo coercitivo (Hc). En la tabla 4.1 se muestran estos



valores adicionados a los de tamafio de nanocristal para cada tratamiento
térmico. Por su parte la figura 4.8 corresponde a la grafica de H; a diferentes
tiempos de tratamiento térmico, observandose un minimo a 10 minutos, lo
cual indica un cambio en las propiedades magnéticas considerado como un
ablandamiento magnético [10]. Se presenta también un pequefio maximo a 5
minutos, que se puede plantear como un leve endurecimiento que sufre la
cinta [11]. Para tiempos mayores de 10 minutos, los valores de campo
coercitivo aumentan en funcion del crecimiento del nanocristal y como
consecuencia, se tiene un endurecimiento magnético progresivo del material.

16

14- 2

12 H

10 H

c

H (Oe)

- Q/g\

4 T T T T T T T T T
0 5 10 15 20

Tiempo de tratamiento térmico (min)

Fig 4.8 Campo coercitivo en funciondel tiempo de tratamiento térmico.
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La figura 4.9 presenta la dependencia del campo coercitivo en funcion
del tamafio de grano. De acuerdo al modelo de Herzer [6], en las primeras
etapas de nanocristalizacion, el He es proporcional al diametro del nanocri stal
a la sexta potencia. En este modelo, la anisotropia esta definida por el
promedio de la anisotropia de los nanocristales (anisotropia aleatoria
variable). Al aumentar el tamafio de los nanocristales con el tratamiento
térmico, la curva entonces se describira como el inverso del diametro de los
nanocristales (D) debido a la presencia de la anisotropia magnetocristalina y
entonces observariamos un caida en el gréfico de la figura 4.9.

16

12 H

Hc (Oe)

-10 0 10 20 30 40 50 60 70
D (nm)

Fig. 4.9 Campo Coercitivo en funcién del tamafio de grano.
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Comparando las figuras 4.8 y 4.9 observamos que tiene la misma

tendencia comenzando con un pequefio maximo en el segundo punto, para

posteriormente presentar un minimo en el tercer punto y el aumento en los

siguientes, se observa un incremento en el Campo Coercitivo debido al

crecimiento del didmetro del nanocristal (Ec. 1.17) lo que significa un leve

endurecimiento magnético en la cinta.

En la siguiente Tabla se muestra los valores D y H¢ para cada tratamiento.

Tabla 4.1 Diametro promedio de nanocristales

4.3 Resonancia Ferromagnética.

Tiempo (min) | D (nm) Hc (Oe)
0 0 6.13

5 9 6.89

10 16 5.94

15 41 12.83
20 69 14.34

Las mediciones en RFM se realizaron variando el angulo de la cinta; el

plano de la cinta es colocado paralelo al campo DC, en la figura 4.10% se

presenta como fué colocada experimentalmente la cinta respecto al campo
DC, en un equipo EPR a 9.46 GHz (banda X) en campos de 0- 4000 Oe. En

estas mediciones se observa

ferromagnética) de la aleacion amorfa.

la absorcion

resonante (resonancia
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Los espectros RFM constan como lo observamos en la Fig. 4.10° del
pico correspondiente a la resonancia ferromagnética, un pico muy delgado y

conocido del DPPH el cual es una muestra patron y la sefial a campos bajos.

Microondas

BZ Hoc
q
Fig. 4.102 Orientacion 3 con g=0°
Sefial a
0.6 Campo bajo
g 1 Resonancia
' Ferromagnética

dP/dH (a. u.)

-0.6 —

T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
-1000 0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000

DC field (Oe)

Fig. 4.10° Espectro obtenido para cintas ricas en Co con tratamiento térmico de 20 min.

En experimentos FMR de laminas muy delgadas es posible medir en

tres orientaciones, en las cuales la ecuacion de resonancia es analiticamente
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soluble. En particular la orientacién 3 es elegida por que se minimizan las

contribuciones de la anisotropia de forma.

4.3.1 Respuesta al comportamiento anguar en RFM.

Los cambios de la absorcion debidos a la anisotropia magnética con
respecto al campo seran debidos a cambios originados por el cambio de la
anisotropia inducida, recordando que la anisotropia inducida es originada
por el método de obtencion: enfriamiento ultra-rapido y magnetostriccion. Las
variaciones angulares se realizaron en intervalos de 15° comenzando en 0°
hasta 90°, para todos los tratamientos.

A continuacion se presenta el andlisis angular para los tratamientos
térmico de 0, 10 y 20 min. Los gréfico presenta la dependencia angular entre
0° a 180° para cada tratamiento. La tendencia general es la presencia de 2
maximos, esto debido a que geométricamente se presentan como gemelos
de 0° a 90° y de 180° a 90°.

En la figura 4.11 se muestra la RFM de la aleacion amorfa sin
tratamiento térmico para diferentes angulos. Se observan corrimientos en los
campos de resonancia de tal forma que a 0° se presenta un Hgres de 1645 Oe
mientras que para 90° se tiene un Hgres de 1780 Oe. Este cambio es
originado por la variacion del angulo entre el eje de facil magnetizaciéon de la

cinta 'y el campo DC.
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Fig. 4.11 Dependencia angular de la sefial RFM para la cinta amorfa rica en Co.

En la figura 4.12 se muestra el grafico de @ampo de resonancia en
funcion del angulo, para la cinta sin tratamiento térmico. Presenta un
maximo a 60° y 165°, y minimos en 0°, 90° y 180°. En consecuencia a 0° y

180° se presenta el eje de facil magnetizacion, y los ejes de dificil

magnetizacion en los angulos 60° y 165°
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Fig. 4.12 Hres en funcion del &ngulo para la cinta sin tratamiento térmico.

La figura 4.13 muestra el comportamiento angular del Hes
construida a partir de los valores de la tabla 4.2. Esta curva presenta dos
maximos a angulos de 60° y 135° y dos minimos alrededor de 90° (1650 Oe),
0° y 180° (1612 Oe y 1649 Oe). A 0° y 180° es cuando la muestra presenta
su eje de facil magnetizacién debido a que su valor de campo de resonancia
es el mas bajo. El caso de 90° que se refiere un minimo también es
considerado un eje de facil magnetizacion esto debido a la anisotropia de la
cinta, podemos observar que en la cinta sin tratamiento térmico el minimo en
90° se presenta a un campo de resonancia de 1740 Oe y para la cinta de 10
min disminuye a 1650 Oe; en el caso de 0° se tiene que para la cinta sin
tratamiento térmico el campo de resonancia es de 1600 Oe y para 10 min de

1650 Oe; esta diferencia es de 50 Oe, en este angulo la cinta requiere de
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menos energia para presentar la Resonancia Ferromagnética, aunque a 90°
se obtiene una mayor diferencia (100 Oe) entre los tratamientos térmicos.
Para los 4ngulos de 60° y 135°, el sistema requiere de mayor energia para
orientar a los espines en la direccion del campo y en consecuencia,
presentar la Resonancia Ferromagnética Por tanto, estos angulos son
llamados ejes de dificil magnetizacion.

1800 ]

1750 -

1700

Hres (Oe)

1650 | u

1600

—7 1 v I v 1 v 1 't 1 v T T 1 v T Tt 1T ‘7 T T 1
-20 0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Angulo °

Fig. 4.13 Hggs en funcién del angulo para una cinta con tratamiento térmico de 10 minutos.

En la figura 416 se presenta la gréfica de la cinta con tratamiento

térmico de 20 minutos. A este tiempo de tratamiento, la cinta continua su
endurecimiento magneético, por lo que presenta maximos a 75° y 105° estos

72



angulos se acercan al angulo de 90° debido al endurecimiento, teniendo un
aumento de campo de resonancia de 1700 Oe a diferencia del tratamiento

térmico de 10 min (1650 Oe) esto es debido al mismo fenémeno (el
endurecimiento magnético). Los minimos son 15° y 180°, se presenta este
cambio de 0° a 15° en el eje de facil magnetizacion, esto varia de acuerdo al
cambio que se produce en sus propiedades magnéticas el tratamiento

térmico.

1850

1800

1750

1700

Hres (Oe)

1650

1600

L L L L L L L L L
-20 0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Angulo °

Fig. 4.16 Hres en funcién del angulo para la cinta con tratamiento térmico de 20 minutos.

En la tabla 4.3 se muestran los campos de resonancia para el caso en

gue la cinta se encuentra en angulo de 0° y 90° con respecto al campo DC.
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La diferencia entre estos valores da indicio de la estimacion del campo

anisotropia (Hg) [9] para 0, 5, 10, 15 y 20 minutos de tratamiento térmico.

Tiempo (min) DH=Hres0-Hres 90 (O€) Hres 0 (O€) Hres 90 (O€)
0 94 1739 1645
5 103 1743 1640
10 38 1650 1612
15 67 1690 1623
20 113 1754 1647

Tabla 4.3 Diferencia de campos de resonancia entre 0° y 90°

1650 4

1645+

1640

1635+

1630

1625 —

Hres (Oe)

1620+

1615+

1610

T

T T T T
0 5

Tiempo de tratamiento térmico (min)

10

Fig. 4.17 Campo de resonancia e funcion del tratamiento térmico en el eje de faclil

magnetizacion 90°
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En la figura 4.17 se presenta el grafico de el campo de resonancia en
funcion de los tratamiento térmicos para la orientacion de facil magnetizacion
(0°). En el observamos un minimo a 10 minutos (1612 Oe) para
posteriormente aumentar hasta 1643 Oe en 20 minutos. Esto concuerda
perfectamente con los resultados VSM donde presentamos un
ablandamiento a 10 minutos (Fig. 4.8); en esta figura el ligero maximo a 5

minutos se presenta como un pequefio cambio en la tendencia.

1760 —

1740 ./-

1720 —

1700 —

Hres (Oe)

1680 —

1660 —

1640 , . , : , . , . , .
0 5 10 15 20

Tiempo de tratamiento térmico (min)

Fig.4.18 Campo de resonancia en funcion del tratamiento térmico a 0°

Para el angulo de 90° se muestra Hes en funcién del tratamiento

térmico en la figura 4.18. Aqui los campos de resonancia tienen valores mas
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altos debido a que la energia necesaria para la resonancia es mayor al no
ser éstas el angulo de facil magnetizacion. Sin embargo presenta la misma

tendencia con un minimo en 10 minutos y un aumento para los tratamientos
térmicos posteriores.

En la figura 4.19 se presenta DH en funcién del tiempo de

tratamiento térmico. Esta grafica presenta un indicio del comportamiento de
la anisotropia la cual coincide con las dos graficas anteriores con un minimo
a 10 minutos producto del ablandamiento magnético de la cinta (es decir, un

minimo de la anisotropia).
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4.19 Diferencia de campos de resonancia (DH=Hres0-Hres90) en funcién del tratamiento

térmico.
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El cambio angular permite establecer que las variaciones entre (° y
90° son debidas a los tratamientos térmicos que inducen cambios en la
anisotropia inducida, tomando en cuenta que la anisotropia de forma no

presenta cambios significativos, y debido a los tratamientos térmicos que dan
origen a una nueva fase magnética.

4.3.2 Deconvoluciones.

En esta seccion se hace el analisis matematico para resolver las fases
magnéticas derivadas de la resonancia ferromagnética. Para esto se realiz6
una variacion angular con el objeto de separar fases magnéticas en funcion
del cambio de la dependencia angular. En la figura 4.20, se observan
cambios en el modo de absorcion respecto al angulo. Asi, para 0°, se
observa la presencia de un pequefio hombro mientras que a 90° no se
observa. Esto indica la presencia de al menos dos fases que satisfacen las
condiciones de resonancia ferromagnética, donde la zona A es el hombro
gue va desacoplandose conforme varia el angulo y la zona B corresponde a
la RFM presente desde 0°.
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Fig. 4.20 Ampliacién de la resonancia ferromagnética para la cinta con tratamiento térmico

de 20 minutos.

Con el fin de determinar las fases magnéticas presentes, se realiz6 la
deconvolucion de las lineas de absorcion para establecer los cambios en los
parametros FMR. Para tal fin se utilizo la siguiente ecuacion [8]:

@0} el ) o ralienl)l (4

+H
dH dHj5(H- H,)?+DH,* (H+H,)*+DH,

o=

Donde a es el parametro de asimetria al que le fueron asignados

valores cercanos a 1; DH op €S el ancho de linea.
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Después de derivar la ec 4.4 se realizd la deconvolucion con la

siguiente ecuacion:

DH

png'Hra]

[(H - H ) +Dpr2]a- 2ag(H - H o )t
e u

dP _
dH (- H o) D1 2]

[(H +H o )? + DH gp]a- Zag(H +H o )+ D::pp E[H +H o |
e u

+

[(H +H ) +DH gp]z
(4.5)

El ajuste numerico fue hecho mediante el software Origin 6.0. El
mejor ajuste obtenido muestra que la deconvolucién esta constituida por dos
modos de absorcion, por lo que las deconvoluciones se realizaron para dos
modos de absorcion. El mejor ajuste arrojo los siguientes parametros (tabla
4.4). P1, P2, P3y P4 como pardmetros de ajuste asignados a la absorcion
debida a los nanocristales y P6. P7, P8 y P9 como parametros de ajuste
debidos a la absorcion de la matriz amorfa. Esta asignacion de parametros
se hizo en base a que al tratar térmicamente estas aleaciones, se obtienen
precisamente dos fases magnéticas correspondientes a la nanocristalizacion
y a la matriz amorfa. Dado que la RFM inicial (t=0) es la mas intensa de las

sefales, se asocia a la fase amorfa.

Nanocristales Amorfo
P1 P6 Ancho de pico a pico
P2 P7 Campo de resonancia
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P3 P8

Amplificacion

P4 P9

Ordenada al origen

Tabla 4.4 Variables de ajuste para la ecuacion 4.5.

dP/dH (a. u.)
o
o

Data: Datal_C ascast
Model: DosEPRDayson

Chi"2 = 0.00002

P1 1150 0

P2 1462.76558  20.51881

P3 173968.93202 2158.84995
4 0.01019 0.00067

0.10307 0.01694
241.20168 0.63501

5-min

—O— Experimental
Ajustada
Nanocristales
—— Matriz amorfa

— T
0 1000 1500

49600.68054 303.31252

P
P5

P6

P7 1721.7157 0.64933
P8

P9 -0.06445

0.00299

Fig. 4.21 Deconvolucion realizada a la cinta con tratamiento térmico de 5 minutos.
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T " T 1
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Campo Magnético (Oe)
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La figura (4.21) muestra la deconvolucion de la aleacion tratada 5

minutos donde se observa la separacion de dos modos diferentes que

contribuyen a la resonancia ferromagnética. Las estrellas muestran la

absorcién asociada a la matriz amorfa y los rombos representan la absorcién

asociada a los nanocristales. La linea continua es el ajuste de los datos

experimentales,

mientras que

la curva experimental de

ferromagnética se muestra en circulos.

0.4

o
N
1

dP/dH (a. u.)

-0.2 4

Data: Data2_C 5mint
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Chin2 = 0.00003
1035.02902
1460.4171

0.01964
P5 0.02421

P& 197.2006

P7 1686.09297
P8 47837.89289
P9 -0.12463

Fig. 4.22 Deconvolucién para la cinta con tratamiento térmico de 10 min.
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Del ajuste anterior se obtiene que el campo de resonancia para la
matriz amorfa (1688 Oe) es mayor que para la sefial de los nanocristales
(1266 Oe). La curva correspondiente a los nanocristales muestra un
absorcion menor, lo cual puede asociarse con el area de la curva. Esto
sugiere que los centros de absorcion debidos a los nanocristales son de una
menor poblacion. Esto se corrobora con TEM, ya que para este tratamiento
se observa que la poblaciébn de nanocristales es pequefia y de didmetros
pequefios (Fig. 4.6).

A continuacion se presenta la deconvolucion realizada a la cinta con
un tratamiento térmico de 10 minutos (Fig 4.22). La sefial de la matriz amorfa
tiene un campo de resonancia de 1635 Oe y para los nanocristales es de 917
Oe. Se observa que mientras la matriz amorfa no presenta un cambio
significativo en su campo de resonancia, el campo de resonancia de los
nanocristales disminuye considerablemente (300 Oe). Como sabemos, es en
este punto que las técnicas RFM y Magnetometria de muestra vibrante
muestran un ablandamiento magnético (Fig. 4.7 y 4.8), lo cual indica una
disminucion en la anisotropia de material y en consecuencia una disminucion
en el campo de resonancia.

En la figura 4.23 se observa la deconvolucion de la aleaciébn amorfa
tratada a 15 minutos, En este caso los cambios en sus campos de
resonancia son pequefios. Para los nanocristales se obtiene un campo de
resonancia de 920 Oe y para la matriz amorfa 1680 Oe. Para 20 minutos se
observa que el campo de resonancia de los nanocristales es de 932 Oe y
1634 Oe para la matriz amorfa (Fig. 4.24). Como observamos después del
tratamiento con 10 min. el campo de resonancia de los nanocristales se

mantienen constante.
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Fig. 4.24 Deconvolucién de la cinta con tratamiento térmico de 20 min.

En la figura 4.25 se observa la variacién del campo de resonancia
para cada tratamiento térmico, presentado para la fase de los nanocristales y
para la fase de la matriz amorfa. La curva de la matriz amorfa muestra
pequefias variaciones (100 Oe) en comparacion a las variaciones de la curva
de los nanocristales (500 Oe). Esta ultima presenta una caida de 500 Oe de
la cinta sin tratamiento a la cinta con tratamiento térmico de 10 minutos.
Posteriormente, la cinta tiende a permanecer constante en su campo de

resonancia. La curva de la matriz amorfa conserva la misma tendencia que la



de los nanocristales, sin embargo se considera que son los nanocristales

guienes dominan las propiedades magnéticas de la cintas con tratamiento

térmico.
—&— Matriz Amorfa
7 —%— Nanocristales
1800 | °
i \.\ /.
° \o
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Tiempo de tratamiento térmico (min)

Fig. 425 Campo de resonancia vs Tiempo de tratamiento térmicos (deconvolucion).

Gracias a la deconvolucién podemos establecer la presencia de dos
fases aln cuando una de las fases sean precursores de nanocristales para el
caso de la cinta sin tratamiento, esto debido a la sensibilidad de la técnica
(RFM), que en VSM no puede observarse.
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En la tabla 4.5 se presenta un resumen de los pardmetros mas

interesantes; diametro, campo coercitivo y campo de resonancia.

Tiempo (min) | D (nm) Hc (Oe) Hresnano (O€) | Hresamorfo (O€)
0 0 6.13 1530 1793
5 9 6.89 1266 1688
10 16 5.94 917 1633
15 41 12.83 920 1680
20 69 14.34 932 1651

Tabla 4.5 Propiedades magnéticas para cada cinta

4.4 Seial a campo bajo.

La sefial a campo bajo en experimentos RFM ha sido motivo de
intenso estudio en los Ultimos afios, sobre todo por conocer el origen de ésta,
lo cual aun se encuentra en discusion. En la figura 4.26 se presenta la sefial
a campo bajo de la muestra con tratamiento térmico de 20 minutos en la
orientacion 3 para angulos de 0°y 90°. Se observa una sefial a 0° con dos
picos el pico que se encuentra a campos positivos tiene una intensidad
positiva y el que se encuentra a campos negativos presenta un pico con
intensidad negativo, entre estos picos se presenta una histéresis delgada y
de gran longitud, lo cual es indicativo de un proceso no resonante. Para el
angulo de 90° la sefal presenta los 2 picos como en la del &ngulo de 0°, pero
estos picos se observan con una menor intensidad; la histéresis entre los
picos es diferente a la del angulo de 0°, esta histéresis tiende a ser mas

cuadrada.
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Fig. 4.26 Sefial a campo bajo para la cinta con tratamiento térmico de 20 minutos a 0° y 90°

La presencia de histéresis en las sefiales de campo bajo es un
indicativo de procesos de magnetizacion no resonante [12], ya que no son
dependientes de la frecuencia, a diferencia de los procesos de resonancia
ferromagnética que se presenta a una determinada frecuencia. La histéresis
es un indicativo de que el proceso de magneizacion observado se lleva a
cabo en una direccion a un campo DC y en la otra direccién en otro campo

DC, procesos de desplazamiento o abombamiento de pared.

En el presente trabajo se utilizd esta sefial para explicar como cambia
la anisotropia. La relacion entre el minimo y el maximo de la sefial a campo
bajo, es decir el ancho de linea, es un parametro que esta asociado al campo
de anisotropia [9]. En la figura 4.27 se muestra la dependencia del ancho de
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linea con el tiempo de tratamiento térmico para el angulo de 0°, el cual ha
sido presentado en las secciones anteriores como el eje de facil
magnetizacion. Los valores de campo de anisotropia comienzan en 15.3 Oe
para la cinta sin tratamiento térmico; posteriormente tenemos un minimo para
10 minutos con un campo de anisotropia de 11.8 Oe y finalmente aumenta
hasta 15. 5 Oe para el tratamiento de 20 minutos. Esto concuerda con las
técnicas anteriores en las que se muestra un minimo a 10 minutos, donde la
cinta sufre un ablandamiento debido a que el campo de anisotropia
disminuye para 10 minutos.

16.0 —

15.5 -
- n

15.0 - \-

14.5 -

14.0

13.5 -

13.0 H

Ancho de linea (Oe)

12.5 H

12.0 H

11.5 , . . . . . . . . .
0 5 10 15 20

Tiempo de tratamiento térmico (min)

Fig. 4.27 Ancho de linea en funcién del tratamiento térmico para 0° eje de faclil

magnetizacion

88



La tabla 4.6 presenta los valores de campo de anisotropia para cada

angulo (0° y 90°) y cada tratamiento térmico a forma de resumen.

Tiempo ( min)

Hx (O€) EJE FACIL 0°

0

15.2

5 15
10 12
15 14
20 15.5

Tabla 4.6 Resumen
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CAPITULO 5

Conclusiones

El estudio de la devitrificacion de aleaciones amorfas base Co se
realizé en dos partes: la primera es referente a la dependencia angular de las
cintas con tratamiento térmico via Resonancia Ferromagnética y apoyado en
Magnetometria de Muestra Vibrante. El segundo estudio realiza una
separacion de las sefiales de RFM (deconvoluciones) para conocer cual es el
origen de ésta.

En la primera parte, las cintas amorfas ricas en Co recibieron un
tratamiento térmico para estudiar el proceso de devitrificacion y se analizaron
mediante Resonancia Ferromagnética y Magnetometria de Muestra Vibrante.
El trabajo corresponde al estudio angular en la orientacion 3 en la que el Hpc
es paralelo al plano de la cinta, y varia entre paralelo al eje longitudinal (0°) y
perpendicular al mismo (90°). En esta orientacion la anisotropia de forma se
minimiza. Se concluye entonces que los cambios angulares observados en el
Campo de Resonancia (Hres) corresponden a variaciones en la anisotropia
inducida debida a los tratamientos térmicos.

Los cambios en el campo de resonancia estan asociados con el
campo de anisotropia. La variacion angular determina cual es el minimo y el
maximo de la anisotropia, es decir cual es el eje de facil magnetizaciéon de la
cinta.

En la segunda parte, a través de las deconvoluciones de RFM, se
logra separar la contribucion de los nanocristales y de la matriz amorfa. Se
establece que los cambios en las propiedades magnéticas estan
determinados por el surgimiento de una fase nanocristalizada, de tal forma
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gue cuando se presenta el mayor ablandamiento (campos Hc muy
pequefos) se tiene un tamafio de grano de 16 nm y un campo coercitivo de
5.94 Oe, junto con campos de anisotropia de 12 Oe en el eje facil (0°). En
estas condiciones la aleacion presenta los valores menores de Hxy He.

Por ultimo, en el estudio para sefiales a campos bajos se establece
que los procesos de magnetizacion en la sefial a campo bajo son de tipo no
resonante y que la relacién entre el maximo y el minimo en la sefial a campo
bajo (Ancho de linea) representa el campo de anisotropia. Para el caso del
eje de facil magnetizacion (0°), los valores del campo de anisotropia son
menores (12 G) que para 90° (22.6). La sefial a campo bajo muestra que a
10 minutos de tratamiento térmico se tiene un ablandamiento en la cinta
debido a que hay un minimo en el campo de anisotropia. Este resultado
concuerda con las 2 técnicas anteriores RFM y Magnetometria de Muestra

Vibrante.
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