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Resumen / Abstract

Resumen

Esta tesis se centra en la caracterizacion magnética de cintas amorfas basadas en aleacio-
nes de cobalto y hierro, fabricadas mediante enfriamiento ultrarrdpido melt spinning. Se llevaron a
cabo dos estudios experimentales, en los cuales se utilizaron curvas de histéresis, diagramas FORC
(First Order Reversal Curve) y curvas de magnetoimpedancia gigante.En primer lugar, se investigo
el efecto de la direccion de la anisotropia magnética con respecto a las estrias formadas durante
el proceso de fabricacion en cintas Metglas 2714 A. Para ello, se cortaron muestras en diferentes
angulos respecto a dichas estrias. De acuerdo con los resultados obtenidos, el eje facil de magne-
tizacion se presenta a 90° con respecto a las estrias. Esta orientaciéon mostré un menor campo de
anisotropia efectiva. En segundo lugar, se analizé el efecto del recocido por conduccién de corrien-
te continua en las propiedades magnéticas de otras cintas de composicién CoFeSiB. Se observaron
variaciones en las curvas de histéresis, los diagramas FORC y las curvas de magnetoimpedan-
cia, reflejando la induccién de anisotropias, la relajacién de tensiones internas y, para corrientes

equivalentes a temperaturas superiores a 400 °C, el inicio de procesos de cristalizacion.

Abstract

This thesis focuses on the magnetic characterization of amorphous ribbons based on cobalt-
iron alloys, produced via rapid solidification using the melt spinning technique. Two experimental
studies were carried out, employing hysteresis loops, First Order Reversal Curve (FORC) dia-
grams, and giant magnetoimpedance (GMI) curves. The first study explored the influence of the
magnetic anisotropy direction relative to the striations formed during the manufacturing process of
Metglas 2714 A ribbons. For this purpose, ribbon samples were cut at various angles with respect
to the striations. According to our results, the easy axis of magnetization appears at 90° to the stria-
tions. This orientation exhibited a lower effective anisotropy field. The second study analyzed the
effect of current-annealing on the magnetic properties of other CoFeSiB ribbons. Changes were
observed in the hysteresis loops, FORC diagrams, and magnetoimpedance curves, indicating the
induction of anisotropies and the relaxation of internal stresses. For current values corresponding

to temperatures above 400 °C, signs of crystallization processes began to emerge.
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UNIVERSIDAD TECNICA
FEDERICO SANTA MARIA

Motivacion y objetivos

Motivacion

Las cintas magnéticas a base de cobalto y hierro fabricadas por melt spinning son de gran
interés para aplicaciones industriales debido a sus propiedades magnéticas como magnetostriccion
casi nula, muy baja coercitividad y altos valores de magnetoimpedancia. Por lo tanto, identificar
la direccién de anisotropia magnética o cambios que puedan aparecer por efectos de corriente de

recocido nos sirve para estudiar su uso en futuros sensores 0 microsensores.

Objetivo General

Caracterizar las propiedades magnéticas de cintas amorfas de base CoFe obtenidas por
enfriamiento ultrarrdpido, centrdndose en la determinacion de la direccién de anisotropia en las
cintas Metglas 2714A y en el estudio de los cambios en las propiedades magnéticas inducidos
por distintas corrientes de recocido en cintas de composicién (Cog g5Feg o5)75Si10B15. Para ello, se

empleardn técnicas de magnetometria, magnetoimpedancia y andlisis de diagramas FORC.

Objetivos Especificos

= Disefiar e implementar un sistema de medicion de magneto impedancia para la caracteriza-

cion de las cintas amorfas.

= Obtener y analizar curvas de histéresis y diagramas FORC mediante un magnetémetro de

induccidn, con el fin de evaluar las propiedades magnéticas de las muestras.

= Obtener y analizar las curvas de magnetoimpedancia de las muestras para caracterizar su

comportamiento.

= [dentificar la direccién de anisotropia en las cintas Metglas 2714A y evaluar los efectos de

la corriente recocido en las propiedades magnéticas de las cintas (Cog g5Fe 05)75S110B15.

Departamento de Fisica 8



Capitulo 1

Introduccion y estado del arte

En el presente proyecto de tesis, nos enfocamos en el estudio de cintas magnéticas amor-
fas producidas mediante enfriamiento ultrarrdpido. Estas cintas, compuestas principalmente de
cobalto y hierro (CoFe), poseen propiedades magnéticas excepcionales que las hacen muy atracti-
vas para diversas aplicaciones tecnoldgicas. Entre sus caracteristicas mas destacadas se encuentran
su baja coercitividad y una magnetostriccion cercana a cero, lo que reduce significativamente las
pérdidas de energia en dispositivos magnéticos [1].

Ademads, estas cintas exhiben un notable cambio en su impedancia cuando son sometidas
a un campo magnético, debido a su anisotropia bien definida y su baja magnetostriccion. Esta pro-
piedad es clave para el desarrollo de sensores magnéticos de alta sensibilidad y otros dispositivos
derivados [2].

Dado su potencial en aplicaciones tecnoldgicas, resulta fundamental comprender su com-
portamiento bajo distintas condiciones experimentales. En particular, las estructuras de dominio
de los materiales ferromagnéticos amorfos, producidos por enfriamiento rapido, estdn fuertemente
influenciadas por el acoplamiento entre la magnetostriccion y las tensiones internas residuales ge-
neradas durante el proceso de fabricacién. Este acoplamiento induce una direccion preferente de
magnetizacion en la cinta, la cual puede ser modificada o incluso optimizada dependiendo de las
condiciones a las que se somete el material [3].

Asi, dichos pardmetros fisicos pueden ser modificados con el fin de mejorar la sensibi-
lidad de los dispositivos, reducir su tamano ademas de optimizar su desempefio en aplicaciones

especificas. Para una detalla caracterizacion de loa pardmetros fisicos relevantes, se emplean di-
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versas técnicas experimentales como las curvas de histéresis, los diagramas FORC y las curvas de

magnetoimpedancia, cuyo andlisis y aplicacion serdn abordados en el presente trabajo.

1.1. Materiales Magnéticos

Sélidos magnéticos

Los sélidos son materiales que se forman a partir del enfriamiento de un liquido o vapor a
una temperatura suficientemente baja como para que las fuerzas intermoleculares o interatdmicas
superen la agitacion térmica, estabilizando asi la estructura del material. En general, los sélidos
se pueden clasificar en dos grandes grupos: cristalinos y no cristalinos [4]. Los sélidos cristalinos
se caracterizan por la disposicion ordenada de sus dtomos o moléculas, lo que da lugar a una
estructura que denominamos cristalina. Esta estructura presenta propiedades de periodicidad y
simetria que se repiten en el espacio, formando un patrén regular. Dentro de los sélidos cristalinos,
se pueden distinguir los monocristales, que son cristales individuales con un alto grado de orden y
continuidad estructural, y los policristales, que consisten en aglomeraciones de pequeios cristales
(o granos) orientados de forma desordenada entre si. Esta organizacién influye directamente en sus
propiedades fisicas y mecénicas, como la dureza, la conductividad eléctrica y térmica, entre otras
[4].

Por otro lado, los sélidos no cristalinos, carecen de una estructura cristalina ordenada. En
estos materiales, los &tomos o moléculas estdn dispuestos de manera desordenada, lo que se traduce
en propiedades fisicas que suelen diferir significativamente de las de los sélidos cristalinos. Dentro
de esta clasificacion de encuentran los amorfos, los cuales presentan propiedades tnicas que serdn

abordadas mas adelante.

SOLIDO CRISTALINO S6LIDO AMORFO

Figura 1.1: Bosquejo simple de una estructura ordenada (cristalina) y una sin orden periddico
(amorfa)

Departamento de Fisica 10
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En el caso de los sélidos magnéticos, estos pueden pertenecer tanto a la categoria de cris-
talinos como a la de no cristalinos. Una de sus propiedades mds destacadas es su capacidad para
responder a un campo magnético externo aplicado, lo que implica la aparicién de un momento
magnético en el material. Esta respuesta estd asociada principalmente a los 4&tomos o iones con
capas electronicas parcialmente ocupadas, como ocurre en los elementos de transicion o en las tie-
rras raras, o bien en aquellos con capas de valencia que contienen un nimero impar de electrones.
En tales casos, estos dtomos presentan un momento magnético total distinto de cero, lo que les
permite interactuar con campos magnéticos.

La imantacién representa la respuesta magnética de un material magnético frente a un
campo externo. Si el solido tiene un volumen V' y estd compuesto por n d&tomos, cada uno con un
momento magnético m;, la imantacién M del material puede expresarse como la suma de todos

los momentos magnéticos m,; dividida por el volumen V' del sélido:

1 n
M= V;mi (1.1)

Ademas de la ecuacidn anterior tenemos una expresion para la magnetizacion o imanacién

relacionada con el campo magnético aplicado H dada por:
M= xH (1.2)

Donde y corresponde a la susceptibilidad magnética del material, la cual es una cantidad
adimensional que indica el grado de sensibilidad a la magnetizacion, es bastante importante porque
los sélidos magnéticos pueden ser clasificados por ella [5]. Para conocer la respuesta total ante un

campo magnético excitador lo cuantificamos mediante la induccién magnética:

B =po(H+ M) =po(l+x)H = p.H (1.3)

Tenemos que tener en cuenta que y es la permeabilidad magnética, jy y p,- representan la
permeabilidad del vacié y relativa del material respectivamente, tanto la permeabilidad como la
susceptibilidad pueden ser cantidades tensoriales.

Dentro de los materiales magnéticos se encuentran los ferromagnéticos, cuya principal

Departamento de Fisica 11
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caracteristica es su alta susceptibilidad magnética. Una de sus propiedades mds destacadas es la
presencia de imantacién espontdnea, es decir, que presentan magnetizacion incluso en ausencia de
un campo magnético externo. La relacion entre la magnetizacion y el campo magnético aplicado
no es lineal y se describe mediante la conocida curva de histéresis [6].

En un material ferromagnético, la magnetizacioén espontdnea depende de la temperatura. A
temperaturas bajas, se alcanzan valores de magnetizacién mas altos debido a que los momentos
magnéticos estdn alineados en una misma direccidn. Sin embargo, al aumentar la temperatura, la
agitacion térmica dificulta este alineamiento, reduciendo progresivamente la magnetizacion. Final-
mente, al alcanzar la temperatura de Curie (7¢), la magnetizacién espontdnea desaparece, dando

lugar a un estado paramagnético [5].

Estructura de dominio

El concepto de material ferromagnético, nos invita a pensar que los momentos magnéticos
de los atomos constituyentes estdn orientados paralelamente, por lo que esperariamos que la mag-
netizacion total siempre fuera méxima, sin embargo esto no siempre es asi y se debe a la existencia
de regiones conocidas como dominios magnéticos. Estos dominios como se muestran en la fig.1.2,
pueden apuntar en distintas direccién disminuyendo la magnetizacién efectiva, pero si aplicamos

un campo magnético externo, los podemos reorientar en la direccién del campo.

Figura 1.2: Estructura de dominios en un material ferromagnético antes y después de aplicar un
campo externo 5. Inicialmente, los dominios tienen orientaciones arbitrarias. Al aplicar By, los
dominios se alinean progresivamente en su direccion.

Los dominios magnéticos estdn separados por regiones conocidas como paredes de domi-

nio. Estas paredes constituyen la frontera entre dominios y son el lugar donde ocurre el cambio de

Departamento de Fisica 12
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orientacion de los espin. El grosor de las paredes estd determinado por un balance de energias.

Las estructuras de dominio se forman como la consecuencia de una competencia entre
energias implicada en los ferromagnéticos, el predominio de una sobre las otras, condicionard la
forma de los dominios.

Las energias implicadas son:

= Energia de intercambio: Esta energia viene determinada por la orientacion entre los espines.
Para los ferromagnéticos el estado de minima energia viene determinado por la orientacién

paralela de los espines.

» Energia de deformacién magnetostrictiva: la magnetostriccion es la variacion de las dimen-
siones de un material al magnetizarlo. Dada una longitud [/, la variacién de esta seria Al.
Con esto, definimos la constante de magnetostriccion como la razén entre la variacién y la

longitud:

A esta expresion la denominamos constante de magnetostriccion. La energia estd dada en

funcidn de la constante de magnetostriccion saturada y el médulo de Young:

1
E = EY/\i (1.4)

El caso en que el orden de las estructuras de dominios permitan el aumento de la longitud de
un material magnético en la direccion del campo, se conoce como magnetostriccion positiva,
por otro lado cuando la longitud disminuye bajo la misma condicién se denomina magnetos-
triccion negativa. Existe otro caso denominado magnetostriccion nula o cercana a cero, en el
cual el estiramiento y contraccion del material son infimas. En estos materiales, pueden exis-
tir dominios con magnetostriccion positiva y otros con magnetostriccion negativa, de modo

que sus efectos se compensan entre si, como se observa en la Fig. 1.3.
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Figura 1.3: a) Magnetostriccion positiva. b) Magnetostriccion negativa. ¢) Magnetostriccion nula.

= Energia de anisotropia magnetocristalina: Algunos materiales ferromagnéticos que presentan
anisotropia magnetocristalina requieren mas energia para magnetizarse en ciertas direcciones
cristalograficas en comparacion con otras. A esta diferencia de energia se le conoce como
energia magnetocristalina y se define como la energia necesaria para rotar los momentos
magnéticos fuera del eje facil de magnetizacion, es decir, la direccion energéticamente mds
favorable. Sin embargo, la magnetizacion de saturacion alcanzada es la misma para cual-
quier eje cristalogréfico. Lo que varia es el campo magnético necesario para alcanzar dicha

magnetizacion de saturacion, dependiendo de la direccién en la que se aplique.

= Energia magnetostatica de forma: Esta energia surge como resultado de la presencia de polos
magnéticos, los cuales generan un campo desimanador, Hp, que tiene un sentido opuesto a
la magnetizacién y es proporcional a su valor. Este campo interactiia con la magnetizacion,
M, dando origen a una energia:

2

M
E, = MONDTS (L.5)

donde Np es el factor desimanador, que depende de la geometria de la muestra, y M, es
la magnetizacion de saturacion. La energia magnetostética puede disminuir si la muestra se

divide en dominios antiparalelos, de forma que se elimine la presencia de polos magnéticos.

= Energia Zeeman: Es la energia de un cuerpo magnetizado por un campo externo, es decir,
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esta viene dada por la interaccion de los momentos magnéticos atdmicos de una muestra y

el campo externo aplicado.

Ey = —puoM - H (1.6)

1.2. Curva de Histéresis

En un material ferromagnético que inicialmente presenta un momento magnético nulo,
la aplicacién de un campo magnético externo provoca que los dominios magnéticos comiencen
a alinearse progresivamente, generando una magnetizacion. Este proceso sigue la llamada curva
virgen, donde la magnetizacion aumenta gradualmente hasta alcanzar un estado de saturacion,
momento en el cual todos los dominios estdn completamente alineados en la direccién del campo
aplicado [6].

Este proceso es irreversible. Una vez que los dominios se han alineado, si el campo mag-
nético se reduce a cero, el material no retorna a su estado inicial. En cambio, se observa una
magnetizacion residual conocida como magnetizacion remanente (H = 0). Si el campo magnético
continda disminuyendo en direccién opuesta, se llega eventualmente al punto donde la magneti-
zacion de la muestra se anula, conocido como el campo coercitivo negativo. Si el campo se sigue
reduciendo atiin mds, se alcanza una nueva saturacion, pero en esta ocasion con los dominios ali-
neados en la direccién opuesta a la saturacion inicial. Posteriormente, al llevar el campo de nuevo
a cero, se observa una remanencia negativa. Al invertir nuevamente el campo y aumentarlo, se
alcanza el campo coercitivo positivo, donde la magnetizacién es nuevamente cero, y, al continuar
incrementdndolo, se regresa al estado de saturacién inicial [6], el proceso completo muestra en la
Fig.1.4.

Este comportamiento ciclico, caracteristico de los materiales ferromagnéticos, da lugar al
ciclo de histéresis, que refleja las propiedades magnéticas del material bajo la influencia de un

campo magnético variable.
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Curva virgen

H

H]

Figura 1.4: Curva de histéresis donde la magnetizacion de saturacién es M, la magnetizacion
espontaneo o de remanencia M, y el Campo coercitivo H..

Comparativa de curva histéresis para Co-Rich, Fe-rich y CoFe-rich

Algunos materiales magnéticos amorfos se pueden clasifican como Co-rich (ricos en co-
balto), Fe-rich (ricos en hierro) o CoFe-rich (ricos en cobalto y hierro) segin su composicién
quimica. Las aleaciones Co-rich o Fe-rich contienen un alto porcentaje de cobalto o hierro, respec-
tivamente, generalmente superior al 60—70 % de la composicion total. En el caso de las aleaciones
Co-rich, la presencia de hierro suele ser menor al 10 %. Sin embargo, cuando el contenido de hie-
rro supera aproximadamente el 20 %, el material se considera una aleacion CoFe-rich, debido a la
contribucion significativa de ambos elementos en sus propiedades magnéticas.

Se puede observar que en la Fig. 1.5 las curvas de histéresis para cintas magnéticas de

composiciones quimicas:
» Co-rich: Cog;FesMo,Sii6B11
= CoFe-rich: Coy7 Feqp 4NbsSis 1Boy o
s Fe-rich: Fe;1Nij4BosNby

En el caso de la cinta Co-rich, presenta una coercitividad significativamente menor en comparacion
con el resto de las aleaciones, con un valor de aproximadamente 3.2 %, mientras que las aleacio-
nes CoFe-rich y Fe-rich alcanzan valores de 23.9 % y 15.9 % respectivamente. Esta diferencia se

atribuye a los distintos niveles de tension residual generados durante el proceso de fabricacién de
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las aleaciones, producto del enfriamiento rapido, lo que se ve reflejado en las contantes magnetos-

trivas, asociando las distintas coercitividades a la anisotropia magnetoelasticas[1].
s Co-rich: A\, = 0,02 x 1076
= CoFe-rich: \; = 1,27 x 1076
» Fe-rich: \;, = 9,34 x 1079

En general, las aleaciones ricas en cobalto presentan una magnetostriccion muy baja (casi nula),
lo que favorece la formacién de estructuras de dominio mas homogéneas y una inversién de la

magnetizacién dominada principalmente por la rotacién de momentos magnéticos.

1 OF---- Co-ric:h alloy '
CoFe-rich alloy
— - = Fe-rich alloy
0.5+ |
S 00
-0.5¢ -
-1.0 iy -
20 A0 0 10 20
H(Oe)

Figura 1.5: Comparacioén de las curvas de histéresis, para muestras ricas en cobalto, hierro y
cobalto-hierro.

1.3. Diagramas FORC

Para explicar qué es un diagrama FORC, comenzaremos describiendo como se construye
experimentalmente. El proceso inicia sometiendo una muestra a un campo de saturacién f, con el
propésito de eliminar cualquier magnetizacion remanente que pudiera estar presente en la muestra
debido a mediciones previas o estados iniciales.

Una vez alcanzada la saturacion, se reduce el campo magnético de manera controlada hasta

llegar a un valor especifico, denominado campo de inversion (H,;). A partir de este punto, se
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comienza a aumentar el campo magnético progresivamente hasta regresar a la saturacion positiva
(Hy).

Posteriormente, se repite el procedimiento, pero esta vez reduciendo el campo magnético
a un nuevo valor de inversién (H,2), que es menor que H,;, y nuevamente se incrementa el campo
hacia H;. Este proceso se repite de manera sistemadtica, disminuyendo gradualmente el campo de
inversion hasta alcanzar la saturacién negativa.

Es importante destacar que cada curva generada desde un campo de inversion (/,) hasta
el campo de saturacién (/) se denomina una curva FORC (First-Order Reversal Curve). Estas

curvas constituyen la base del andlisis para generar el diagrama FORC.

(a) 4 M(AM2)

Figura 1.6: Curva FORC

Una vez obtenidas las curvas FORC, es necesario calcular la distribucién FORC, la cual
se define como la segunda derivada parcial mixta de la magnetizacién con respecto al campo de
inversién y al campo aplicado en cada punto de la curva. Este procedimiento permite generar
graficos de contorno, conocidos como Diagramas FORC, el cual es una representacion grifica que
permite estudiar las propiedades magnéticas de la muestra, como su distribucién de coercitividad

y las interacciones entre particulas magnéticas.

O?M (H,, Hy)

p(Ha, Hy) = =—77 H,

(1.7)

En los diagramas FORC, los ejes f,, y H. suelen visualizarse como los “ejes cartesianos”

del gréfico. El eje H, representa las interacciones, mientras que /. corresponde al campo coer-
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citivo. Para obtener estos ejes a partir de las variables originales H, y H,, es necesario realizar
un cambio de variables. Este cambio implica una rotacién que debido a la forma la ecuacién 1.7

definida de la siguiente manera:

_ Mt Hy oy Ho— Ha

Hu Y
2 2

(1.8)

Se utilizan las ec.1.7 y ec.1.8 siguiendo [7], para realizar el mapeo en algoritmo FORCinel.
Existen algunos modelos simulados y de algunas muestras que sirven para contrastar la

informacién y que se muestran a continuacién[8].

Diagrama dominio unico no interactuante

Pertenece a una representacién de un modelo donde no hay existencias de multidominios,
sino que todas las particulas magnéticas contribuyen de manera coherente a un solo dominio. El
hecho de que no sea interactuante hace referencia que dichas particulas, pese a generar un campo,
no se afectan entre si. En un diagrama FORC presenta un pico prominente centrado en H,, = 0 (con
H. > 0), cuyas curvas de nivel, idealmente, no deberian mostrar ningun tipo de ensanchamiento
alrededor de su posicién en H,. Esto refleja la ausencia de interacciones significativas entre las

particulas del sistema [8].

80 100 _ 120 140

Figura 1.7: Diagrama de dominio tnico no interactuante

Diagrama dominio tinico interactuante localmente

En este caso, que también corresponde a un sistema de dominio tnico, las particulas mag-

néticas presentan interacciones entre si; es decir, los campos generados por cada particula afectan
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a sus vecinas, este es el enfoque principal de este modelo. El diagrama muestra un pico central si-
milar al caso no interactuante, pero ahora se observa claramente un ensanchamiento que evidencia

la interaccion magnética entre las particulas constituyentes [8].

60 100 Ha 140 180

Figura 1.8: Diagrama FORC dominio unico con interaccion entre particulas magnéticas que la
componen.

Diagrama dominio Gnico interactuante campo externo

Este caso sigue siendo un dominio unico, pero acd el enfoque principal es la interaccion
macroscopica, es decir, como se comportan las particulas en promedio con respecto a un campo
aplicado, despreciando la interaccién entre ellas. Muy similar al no interactuante, con un pico cen-
tral tan solo que ahora tiende a tener un desplazamiento de /4, = 0 y también muestra pendientes

en la elongacion de los picos centrales rotandolos levemente [8].

Figura 1.9: Diagrama FORC dominio Unico interactuante con el campo externo

Hay elementos comunes en los modelos de dominio unico, que presentan un pico bien

definido y los contorno se cierran alrededor de este.
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Diagrama Multidominio

Como su nombre lo indica, en un sistema multidominio coexisten multiples dominios mag-
néticos dentro del material. En este caso, se observa un ensanchamiento significativo en el eje H,,
lo que refleja la presencia de interacciones locales entre los dominios magnéticos. Estas interaccio-
nes, generalmente de naturaleza dipolar, generan una complejidad adicional en el comportamiento
colectivo del sistema. Con respecto a la distribucién de coercividades, se evidencia una amplia
dispersion a lo largo del eje H.. Esto podria ser debido a la diversidad de energias necesarias para
mover las paredes de dominio. En comparacién con los sistemas de dominio tnico, los contornos
en los diagramas FORC de un sistema multidominio divergen notablemente, y los picos caracte-
risticos de dominio tnico ya no estdn presentes, siendo reemplazados por patrones mas difusos y

distribuciones amplias [8].

20 60 100
He (mT)

Figura 1.10: Ejemplo de diagrama FORC con multidominio de resolucién normal, donde se ob-
serva un pequefio desplazamiento positivo debido a la viscosidad magnética ademads del contorno
divergente.

1.4. Cambios producidos por efecto del por recocido en diagra-

mas FORC

El proceso de recocido ya sea por calentamiento bajo horno, o por conduccion de corriente,

se utiliza para cambiar las propiedades magnéticas. Al realizar un recocido se puede producir una
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cristalizacién lo que puede producir un cambio en la coercitividad [9], no solamente la coerciti-
vidad cambia, sino que al aumentar el tiempo de recocido la reestructuraciéon de dominios, y la

eliminacidn de tensiones residuales, pueden terminar en la aparicion de nuevas fases coercitivas.

H, (kA/m)

30 020 100 0 10 20 30
H (kA/m)

Figura 1.11: Diagramas FORC para cintas de C'o;oF'e5S115 B¢ recocidas a 520 °C durante dife-
rentes tiempos. (a) Diagrama FORC para 15 min, con menos del 1 % de cristalizacién (muestra B).
(b) Diagrama FORC para 30 min, con aproximadamente un 60 % de cristalizacion (muestra C). (c)
Diagrama FORC para 60 min, con mas del 99 % de cristalizacion (muestra D).

En la Fig. 1.12, se observa claramente la transicién desde una fase blanda a una fase dura,
lo cual se debe a la cristalizacién inducida por el recocido. En particular, la muestra B, recocida
durante 15 minutos, presenta una distribucién muy cercana al campo externo de valor cero, lo que
indica que aun se encuentra en fase amorfa. Como resultado, su coercitividad es extremadamente
baja, aproximadamente 0,8 kA /m. Por otro lado, la muestra C, recocida durante 30 minutos, exhi-
be signos evidentes de cristalizacion, lo que se refleja en el diagrama FORC con la coexistencia
de dos fases: una fase amorfa con coercitividad de aproximadamente 0,7 kA /m, similar a la obser-
vada anteriormente, y una fase mas dura (ubicada a mayor campo externo) con una coercitividad
cercana a 21,7kA /m. Finalmente, la muestra D, sometida a un recocido de 60 minutos, donde la
cristalizacion ya es completa, muestra la desaparicion de la fase blanda (amorfa), observdndose

tnicamente la fase con mayor coercitividad, alrededor de 22 kA /m [9]
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1.5. Técnica de fabricacion Melt spinning

El melt spinning es una técnica de fabricacion de una solucién metalica solida que bajo
condiciones normales son considerados estables, pero que con el tiempo o mediante cambios de
variables termodindmicas como la temperatura u otras pueden transformase en estructuras energéti-
camente mads estables, es decir, son metaestables. El proceso de fabricacion se basa en la fundicién
de una aleacién, por medio de un horno de induccion, dicha aleacién es extruida por una boquilla
como un chorro delgado sobre un cilindro metélico giratorio. El cilindro metdlico, por lo general,
es de cobre y su interior es enfriado por agua o un material de alta conductividad térmica, este
tambor o cilindro es de vital importancia, debido a que aqui se produce de la disipacion del calor
del material fundido, ademas este tambor gira permitiendo el avance de la aleacién, luego de salir
del tambor este se va enfriando por radiacion y por transferencia de calor a un gas por lo general
inerte, argdn y con esto se logra forma la cinta [10].

Ejection pressure

I

(o]
Induction coil o)
o]
o
/

Ejecting nozzle

00000

Molten alloy

Rotating wheel

—L

m) .

Melt-spun ribbon

Figura 1.12: Bosquejo de simple de setup melt spinning

El proceso de melt spinning para la fabricacion de cintas amorfas requiere una tasa de en-
friamiento extremadamente alta para garantizar que el material solidifique sin formar estructuras
cristalinas. Este enfriamiento rdpido previene tanto la nucleacion, es decir, el nacimiento de pe-
quefios cuerpos solidos dentro del material, como el crecimiento de estas estructuras mediante la
incorporacién de nuevas moléculas. De este modo, se evita la cristalizacion y se logra una solidi-
ficacidn que conserva la estructura amorfa del material, una propiedad clave para las aplicaciones

especificas de estas cintas [10].
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K

La tasa de enfriamiento en este proceso generalmente oscila entre 10* y 107 S .ysu
control depende de varios factores criticos. Uno de los mds importantes es la velocidad de giro del
tambor de enfriamiento, ya que esta determina el tiempo de contacto entre el material fundido y
la superficie del tambor, influyendo directamente en el espesor final de la cinta. Otro factor es la
tasa de vertido del material fundido, que a su vez se regula mediante el didmetro de la boquilla y
la presion con la que se extruye el material [10].

Ademas, un elemento fundamental es la transferencia de energia entre los materiales en
contacto. Por un lado, esté el intercambio térmico entre el material fundido y la superficie del tam-
bor, que afecta la rapidez con la que el material pierde calor. Por otro lado, estd la conductividad
térmica del tambor y el material en su interior, que juega un papel crucial en la disipacion del calor
hacia el entorno. Una conductividad térmica adecuada del tambor asegura que el calor sea trans-

ferido eficientemente desde el material fundido hacia el sistema de enfriamiento, contribuyendo al

mantenimiento de una alta tasa de enfriamiento constante durante todo el proceso[10].

1.6. Magneto-impedancia

. Que es la magneto impedancia?

Cuando un material ferromagnético es atravesado por una pequefia corriente alterna, se
observa un cambio significativo en su impedancia al someterlo a un campo magnético externo.
Este fenémeno es conocido como magnetoimpedancia gigante (GMI).

Para comprender este efecto, partamos de lo fundamental: al hacer circular una corriente
alterna /¢ con velocidad angular w a través de un conductor, esta genera un campo magnético Hac
perpendicular al flujo de la corriente. Este campo magnético induce, a su vez, un campo eléctrico
que genera una nueva corriente en el material. Estas corrientes inducidas pueden superponerse a la
corriente original, ya sea de forma constructiva o destructiva, lo que da lugar al fenémeno conocido
como el efecto piel(skin effect).

La densidad de corriente estd dada por la ecuacion:

Jz — Joefgefj%’ (19)
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donde:

J, representa la densidad de corriente en la direccién z.

x es la coordenada en la direccion perpendicular a la superficie del conductor.

0 es el parametro conocido como la profundidad de penetracion (skin depth).

j la unidad imaginaria.

En esta expresion, la corriente disminuye exponencialmente al penetrar en el material desde
la superficie (x = 0), indicando que la densidad de corriente es mayor cerca de la superficie. El
parametro ¢ caracteriza la profundidad a la que las corrientes alternas penetran significativamente
en el conductor. Este pardmetro estd dado por la siguiente ecuacion para una configuracion de un

material magnético conductor de geometria del tipo prisma rectangular:

0=,/ — (1.10)
donde:
» ¢ Conductividad de material.
= ;1 Permeabilidad del material.
= w frecuencia angular.

Como conclusidn, la corriente tiende a circular por la superficie del material, modificando
la impedancia de la muestra debido a que se restringe a una region limitada del area transversal
del conductor. La impedancia es inversamente proporcional a esta region confinada, lo que implica
que depende directamente de la frecuencia, la conductividad y la permeabilidad magnética. Esta
ultima puede variar por efecto de un campo externo.

La dependencia de la impedancia con respecto al campo externo H p¢ se analiza conside-
rando una magnetizacion confinada en el plano, con una anisotropia orientada transversalmente a
la direccion de la corriente y del campo externo aplicado. Ademas, se incluye el efecto de un cam-
po de anisotropia H}, definido como el campo necesario para reorientar el momento magnético

efectivo de la muestra en la direccién del campo externo.
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La impedancia total del sistema puede expresarse[11]:
Z(, f) = Rge - ka - coth(ka) (L.11)

donde:

» Ry eslaresistencia en corriente continua del material.
= k es el nimero de onda complejo del sistema, dado por k = %(1 + 7).

= ¢ representa la mitad del grosor del conductor.

Dependencia de la GMI a Hpo =0

Como se menciond anteriormente, al hacer circular una corriente pequefia /4 se genera
un campo H 4¢ perpendicular a la corriente. Debido a que la anisotropia es transversal a la co-
rriente, los dominios tienden a estar parcialmente alineados en esa direccidon en ausencia de un
campo externo Hpc, esto implica que el momento magnético efectivo M se encuentra paralelo
a H 4c. Considerando que H4¢ es mds pequefio que el campo de anisotropia, no habrd ningin
cambio respecto a la direccién de M, y seguird alineado con la anisotropia uniaxial. Por lo tanto,

la permitividad serd baja, al igual que la impedancia.

Dependencia de la GMI a 0 < Hpe < Hy,

Con las condiciones previamente descritas, ahora aumentamos un poco el campo tal que
Hpe < Hae. De esta manera, se logra rotar el momento magnético. Es importante mencionar que
el dngulo de rotacion depende de la intensidad relativa entre Hpo y Hy. El campo H 4o produce
una oscilacién de M respecto a su posicion de equilibrio. La rotacion y oscilacién de M provoca un
incremento en la permitividad . = psp10 y, por ende, también en la impedancia. Esta permitividad

crecera proporcionalmente al campo Hp¢.

Dependencia de la GMI a Hpo = Hy,

En este caso, la intensidad del campo Hp logra compensar la anisotropia y direccion el

momento magnético efectivo en la direccién del campo Hpe. Al tener més libertad, el momento
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se movera guiado por el campo H 4¢. Por lo tanto, y; junto con la impedancia alcanzardn su mayor

valor.

Dependencia de la GMI a Hp > H;,

Finalmente, cuando Hp¢ es superior a Hy, el momento magnético M permanece en la
direccion del campo Hpe. A medida que este ultimo aumenta, solo se lograra fijar mds la magne-
tizacion, lo que hara que y; disminuya. Como resultado, también disminuird la impedancia.

Una de las consecuencias de la dependencia de  con respecto a u; es que la anisotropia
determinara, de manera cualitativa, la forma de la curva. En el caso descrito anteriormente, cuando
la corriente y el campo externo estdn fuera de la direccion de anisotropia, se observaran dos picos
prominentes de impedancia en Hpc = +Hy.

Por otro lado, si la corriente y el campo externo estuvieran alineados con la direccién de
anisotropia, los dominios magnéticos ya estarian parcialmente orientados con el campo externo. En
este caso, al incrementar el campo, simplemente se fijaria més la imanacion, lo que produciria una
disminucién de ;. Esto implicaria, a su vez, una reduccién de la impedancia, y la curva presentaria

Unicamente un pico en Hpo = 0 esto se puede ver en la Fig.1.14b) .

~ Hpe <~ Hac <~ Hac
= RN I
4 -, [ " AlA
— B ., HA
— = —
M, M . .
~— Hac ~— Hac < Hac ~— Hac
Iac N . T*}
t Hopc Hopc Hopc
(@) Hpc =0 (b) 0 < Hpc < Hxk (c) Hpc = Hx (d) Hx < Hpc

Figura 1.13: a) Dependencia del GMI a Hpo = 0. b) Dependencia del GMI a 0 < Hpeo < Hg. ¢)
Dependencia del GMI a Hp = Hj,. d) Dependencia del GMI a Hpe > Hy.[12]
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Figura 1.14: Curvas caracteristicas de magneto-impedancia a) Campo magnético y corriente apli-
cados en la misma direccién de la anisotropia (anisotropia longitudinal).b) Campo magnético y
corriente aplicadas perpendicular (dentro del plano) a la direccidn de anisotropia (anisotropia trans-
versal). [13]

Ademais de las anisotropias anteriormente descritas, también se puede encontrar otro tipo
conocida como anisotropia helicoidal. Este tipo de comportamiento se caracteriza por una rotacion
progresiva del eje facil de magnetizacion a lo largo del espesor del material. Es decir, la direccion
preferencial de magnetizacion varia de manera continua formando una hélice, como se ilustra en

la Figura 1.15.

OSTINEIT
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3

Figura 1.15: Representacion esquemdtica de anisotropia helicoidal, donde el eje facil de magneti-
zacion rota a lo largo del espesor.

La densidad de energia asociada a esta anisotropia puede expresarse mediante el siguiente

modelo de energia magnética total:
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U= —Kycos*(0 — @) — hm (1.12)
= — Ky cos*(0 — ©) — haxia1 €05(6) — Reire sin(6) (1.13)

donde:

= Ky es la constante de anisotropia uniaxial,

= m es la magnetizacion de saturacion,

= es el dngulo entre el eje de anisotropia y el eje del alambre,

= () es el dngulo entre el vector de magnetizacién m y el eje del alambre,

® Naial Y Peire SON las componentes axial y circular del campo aplicado.

En el trabajo de [14], se estudi6 este tipo de anisotropia en un microhilo magnético amor-
fo de composicion Cogg sFes 9NijBiq g5ii0sMos. Se analizaron diferentes relaciones geométricas
caracterizadas por el pardmetro p, definido como la razén entre el didmetro del nicleo metélico y
el diametro total del microhilo (incluyendo el recubrimiento vitreo).

Este estudio permiti6 establecer una correlacion entre el angulo ¢ (direccion del eje fécil
respecto al eje del hilo) y el valor de p. Como resultado, se observo que los maximos valores del
efecto GMI coincidian con dngulos de anisotropia helicoidal cercanos a 62°, tal como se muestra

en la Figura 1.16.

80 - @
»=0.90
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60| ‘@
2 _
= 0=0.885
= 50+
(0] [ J
404 p=0.88
304 5=0.785

50 60 70 80 90
angle of helical anisotropy, deg.

Figura 1.16: Dependencia del valor experimental del cociente GMI en funcién del angulo de an-
isotropia helicoidal calculado.
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Capitulo 2

Técnicas experimentales

Con el objetivo de estudiar las cintas magnéticas fabricadas mediante el método de melt
spinning, se empleo el magnetometro de induccion desarrollado y patentado por nuestro grupo de
investigacion en magnetismo de la Universidad Técnica Federico Santa Maria. Este instrumento
permite medir las curvas de histéresis y diagramas FORC para realizar una caracterizacion precisa
de las propiedades magnéticas de las cintas.

Adicionalmente, se implemento un sistema de medicién de magnetoimpedancia gigante
para completar el andlisis, proporcionando una vision detallada del comportamiento de la impe-

dancia bajo diferentes condiciones de campo magnético aplicado.

2.1. Magnetometro de induccion

Para llevar a cabo nuestra experimentacion, se empleo el magnetémetro de induccién, ins-
trumento disefiado para realizar caracterizaciones detalladas de materiales magnéticos a través del
andlisis de curvas de histéresis y diagramas FORC, las cuales permiten obtener informacién esen-
cial sobre el comportamiento magnético de los materiales, como la coercitividad y distribucion de
coercitividad, la remanencia, saturacion magnética e identificar de manera cualitativa la existencia

de interacciones magnéticas entre particulas o dominios magnéticos.
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Descripcion del Magnetémetro de Induccion

El magnetémetro funciona basado en la ley de Faraday-Lenz, donde el voltaje inducido
en la muestra es medido para inferir su magnetizacion. Sus componentes principales incluyen una
bobina de induccién, una bobina pick-up, una bobina de compensacion, un generador de sefales,

un amplificador y un adquisidor de sefales.

Adquisidor de dafos  Bobina de induccion

Bobina pick-up Generador de sefales Amplificador

Figura 2.1: Magnetémetro de induccién con todos su componentes.

= Bobina de induccion: La bobina de induccion es un dispositivo que genera un campo mag-
nético alterno cuando una corriente alterna circula por ella. Este campo magnético es esencial
para magnetizar las muestras que se quieren analizar, el campo generado es homogéneo a lo
largo de la bobina y ademas tiene intensidad suficiente para alcanzar la saturaciéon magnética
de las muestras. La bobina de induccion cuenta un disefio sencillo pero efectivo: mide 25 cm
de largo, tiene un radio de 2 cm y estd fabricada con un hilo de cobre de 14 mm de didme-
tro. Esta bobina puede generar un campo magnético de aproximadamente 60 Oe. Ademads,
cuenta con un nucleo de aire, lo que facilita la insercién de las muestras en su interior junto

con los sensores encargados de captar las sefales que estas producen.

= Bobina pick-up y Bobina de compensacion: La bobina pick-up, o captadora, tiene como
funcién medir el voltaje inducido generado por la muestra. Por otro lado, la bobina de com-
pensacion se encarga de anular el voltaje inducido que proviene de la propia bobina pick-up,
de modo que al realizar las mediciones solo se registre el voltaje inducido por la muestra

en si. Para lograr la compensacion, se utiliza un dispositivo electrénico, que nos permite
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amplificar o disminuir la sefal inducida en la bobina de compensacién de manera indivi-
dual, dicha amplificacién es controlada por una resistencias variables, luego conectamos de
tal forma que la sefial de voltaje de la bonina compensadora se reste al voltaje de la bobina
captadora (pick-up), en el proceso de calibracion se realiza sin la muestra en el interior de la

pick-up.

Es importante mencionar que la bobina pick-up mide la magnetizaciéon de manera indirecta,
utilizando la ley de Faraday. Por ello, el sistema de programacién debe integrar el voltaje
inducido de forma iterativa, simulando el método de Riemann para obtener resultados preci-

SOS.

= Generador de sefiales: El generador de sefales es una herramienta esencial para llevar a
cabo las mediciones del ciclo de histéresis y FORC, ya que permite generar las sefiales
necesarias para controlar el campo magnético aplicado. En este caso, se utilizé un generador
modelo 4053B de B & K Precision, un equipo versitil que ofrece sefiales de diferentes
formas, como ondas cuadradas, triangulares, sinusoidales, de pulso y arbitrarias. Este modelo
tiene un rango de frecuencia amplio: desde 1 Hz hasta 10 MHz para ondas sinusoidales y

cuadradas, y hasta 125 MHz para pulsos.

La sefal utilizada para la medicion de histéresis es del tipo sinusoidal debido a que hace
un recorrido continuo y completo de positivo a negativo, lo que nos permite pasar por los
distintos puntos de relevancia de la curva de histéresis (remanencia, saturacion, coercitividad
etc.), esto se observa en la figura 2.2a) donde se hace un seguimiento con puntos. Esta onda
tiene una frecuencia de 32 Hz, lo que nos permite una medicion répida, y alejada de los
ruidos de la red eléctrica que opera a 50 Hz. Para la medicion de las curvas de reversion de
primer orden (FORC), se emplean dos sefiales: una sinusoidal y otra de tipo sierra, cada una
con una frecuencia distinta. La frecuencia de la sefial sinusoidal es mayor que la de la sefal
tipo sierra, y esta ultima modula la primera, siguiendo su tendencia esto se observa en la
fig.2.2b donde se hace un seguimiento con puntos correlacionando las curvas FORC con la
sefial que las produce. Ademads, la sefial completa se puede desplazar mediante un offset de

corriente continua para centrar el campo magnético en la region de interés.

El generador utilizado cuenta con dos canales de salida independientes (CH1 y CH2), cada
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uno con un rango de voltaje de 0 a 10 Vpp, lo que lo hace ideal para este tipo de experi-
mentos. Su interfaz intuitiva con pantalla a color facilita la configuracién y calibracién del

campo aplicado.

La combinacién de ambas sefiales es fundamental, ya que permite alcanzar los campos de
reversion deseados y llevar la muestra hasta la saturacion, asegurando una correcta caracte-

rizacién de su comportamiento magnético.

4] + [H] [#)
Y

ML

!
il
[I

L

Figura 2.2: a) Curva de histéresis obtenida bajo excitacion sinusoidal. Se realiza un seguimiento
de puntos clave como la saturacion positiva (C) y negativa (A), asi como los campos coercitivos
positivo (B) y negativo (D), lo que permite identificar el comportamiento tipico del material frente
a un ciclo completo de magnetizacion. b) Curva FORC generada a partir de una sefial sinusoidal
modulada por una sefial tipo sierra. Se realiza un seguimiento de los campos de reversion (A-H),
que abarcan desde la saturacion negativa hasta la positiva, permitiendo analizar con mayor detalle
los procesos de inversion de la magnetizacion

= Amplificador de sefial: Se utiliza para amplificar la sefal del generador de sefales. El am-
plificador que ocupamos es el Kepco BOP20-20M, este ofrece una salida médxima de 20 V
y 20 A, con una potencia de salida de hasta 400 W. Su alta linealidad entre el voltaje de
entrada y la corriente de salida permite un control preciso del campo magnético aplicado,
asegurando mediciones estables y confiables. Este amplificador es ideal para pruebas dina-
micas y simulaciones, gracias a su capacidad de responder rdpidamente a cambios en las
sefiales. Su disefio robusto y versétil lo convierte en una herramienta clave para garantizar

la precision en los estudios de ciclos de histéresis, adaptdndose facilmente a las necesidades
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del experimento.

= Adquisidor de datos: El adquisidor de datos utilizado en este sistema permite registrar y
almacenar las mediciones para su anélisis posterior en una computadora. En este caso, se
emplea la tarjeta MC USB-2020, que cuenta con dos canales de entrada analégicos simul-
tdneos, con una velocidad de hasta 20 MS/s por canal y una resolucién de 12 bits, lo que
asegura alta precision en la captura de datos. Este dispositivo también tiene rangos de volta-
jes de entrada 1, +2, +£5 y £10 V ,los cuales deben ser definido de acuerdo al valor de la
sefial entregada por la bobina pick-up y la de induccidn para no saturar la entrada del adqui-
sidor de datos y tener una buena resolucion. Por otro lado gestiona las iteraciones necesarias
para registrar cada punto de las curvas de histéresis, permitiendo la captura de miles de datos

de manera organizada y eficiente

2.2. Medida de Magnetoimpedancia

Cuando alimentamos un circuito con una fuente de baja frecuencia, tanto el voltaje como
la corriente varian segun la frecuencia y la forma de onda generada, esto se debe a que el tamafio
del circuito es mucho menor que la longitud de onda de dicha sefial, esto implica que en todos
los puntos del circuito las magnitudes eléctricas se comportan de forma uniforme, por lo que es
posible describir su funcionamiento mediante la teoria general de circuitos.

No obstante, al aumentar la frecuencia, la longitud de onda disminuye y puede volverse
comparable o incluso menor que las dimensiones del circuito. En este régimen, las corrientes y
voltajes ya no son iguales en todos los puntos del circuito, lo que invalida las suposiciones de la
teoria general de circuitos.

Lo anterior implica que alta frecuencia se dificulta medir impedancia directamente por lo
tanto debemos buscar una forma alternativa que nos permita esto.

Los parametros S, son denominados asi porque provienen de la palabra dispersion (Scat-
tering), estos pardmetros conforman una matriz, que sirve para describir el comportamiento de la
red. Como ya se menciond, a alta frecuencia es complejo poder medir corriente y voltaje directa-
mente, con los pardmetros S lo que hace es que describe la relacion entre entrada y salida de ondas

de potencia en los distintos puertos de la red.
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La red se define como un sistema multi-puerto, donde N representa el ndmero total de
puertos, siendo el caso minimo un sistema de un solo puerto. Algunos ejemplos de redes inclu-
yen antenas, atenuadores, amplificadores y divisores de sefial (splitters), los cuales son elementos
fundamentales en circuitos de alta frecuencia.

De manera general, para un puerto n, donde n varia de 1 a N, se definen las ondas de
potencia incidente (a,,) y reflejada (b,,). Estas corresponden a la normalizacion de las ondas viajeras
de voltaje, donde la onda viajera de voltaje incidente se denota como V" y la reflejada como V.

La relacion entre las ondas de potencia y las ondas de voltaje se expresa como:

V+

q, — n 2.1)
vV Zo

by = 2.2)

Donde 7 representa la impedancia caracteristica del sistema.
En una red con multiples puertos, las ondas de potencia reflejadas dependen de la matriz de
parametros S y de las ondas de potencia incidentes. Esta relacion se describe mediante la siguiente

ecuacion.

Sll 512 T Sln
by g . . 3]
_ ?1 - : : (2.3)
by, ' - an,
S e e S

Para un caso mds particular, tenemos el caso de dos puertos. Donde la relacién de ondas

reflejadas descrita por medio de los parametros s.

b S S a
1 11 012 1 2.4)
ba So1 Sa2 az
Expandiendo el sistema:
b1 = Snal + 512612 (25)
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by = Sa1a1 + Sanas (2.6)

Cuando hay una onda incidente en el puerto 1 (a;), esta puede generar ondas reflejadas
tanto en el mismo puerto (b;) como en el puerto 2 (by). La relacién entre estas ondas estd dada por
los parametros-S: S11, Si2, So1 ¥ Soo.

Si el puerto 2 estd conectado a una carga que coincide con la impedancia caracteristica del
sistema (Z;), por mdxima transferencia, by serd completamente absorbida. Esto significa que no
habra una onda a-, es decir, a; = 0.

Bajo esta condicidn, la ecuacidon matricial se simplifica a:

bl = Sllal (COH Ao = 0) (27)
b2 = Sglal (COIl a9 = 0) (28)

A partir de estas ecuaciones, podemos despejar los pardmetros-S:

Sy= 2.9)
aq

S,y = by (2.10)
3]

Esto implica que:

= Sy representa el coeficiente de reflexion en el puerto 1, es decir, cuanto de la onda incidente

en el puerto 1 se refleja en el mismo puerto.

= S5 indica la transmisién desde el puerto 1 hacia el puerto 2, es decir, cudnto de la onda

incidente en el puerto 1 llega al puerto 2 ’es la ganancia de la tension en directa’.

De manera similar podemos encontrar:

b

Soy = —=  (con a; = 0) (2.11)
a2
by

Sio = = (cona; =0) (2.12)
1

Esto implica que:
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= Sy, representa el coeficiente de reflexion en el puerto 2, es decir, cuanto de la onda incidente

en el puerto 2 se refleja en el mismo puerto.

= Sy, indica la transmisién desde el puerto 2 hacia el puerto 1, es decir, cudnto de la onda

incidente en el puerto 2 llega al puerto 1 ’es la ganancia de la tensién en reversa’.

Analizador de redes vectoriales en medicion de GMI

El analizador de redes vectoriales es un equipo utilizado cominmente para la medicion de
impedancias por su capacidad de generar una onda de potencia la cual pasa a través de las lineas
de transmision donde se encuentra integrada una muestra, esta sefial incidente dependiendo de la
configuracién cierta parte puede transmitirse, reflejarse o ambas. La sefial trasmitida y reflejada
puede ser medida por este equipo lo que nos permite tener los distintos coeficientes llamados
pardmetros S.

Para el caso de reflexion, parte de la sefial incidente es absorbida por la muestra, mientras
que otra parte es reflejada de regreso hacia el mismo puerto del analizador. Para las medidas en
transmision, parte de la onda reflejada, otras es absorbida pero también tendremos una parte que
es trasmitida al otro puerto.

Dada nuestra configuracion experimental, estamos fundamentalmente interesados en la me-
dicién del coeficiente de reflexion, representado por el parametro de dispersion S7;. Si bien el ana-
lizador de redes vectoriales permite realizar mediciones tanto en modo transmisién como en modo
reflexion, en este trabajo nos enfocaremos exclusivamente en este ultimo, tal como se realiza en
[15].

La impedancia de la muestra se obtiene a partir del pardmetro S;;, el cual puede interpre-
tarse de forma visual mediante la carta de Smith, donde se representa en funcion de la frecuencia.
Alternativamente, también es posible calcular la impedancia directamente a partir del coeficiente
de reflexion, lo cual es el enfoque adoptado en nuestro caso.

En la Fig.2.3 se observa la disposicion espacial del VNA para medicion del coeficiente de
reflexion. Debemos destacar la importancia de incorporar una impedancia de la carga, que coincide

con la del sistema, para asi suprimir los efectos de propagacién. Esta carga se conecta al final del
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portamuestra cerrando el circuito. A efectos de cdlculos posteriores debemos debemos restar dicho

valor para el calculo de la impedancia de la muestra.

5 |
e,
N
= Portamuestras
=
< ﬁ
Cable :
I
Plano de
medida

Figura 2.3: Esquema de analizador de redes vectoriales.

Como se explicé en el capitulo anterior, existe una dependencia entre la impedancia de la
muestra y el campo magnético aplicado. Con el objetivo de extraer informacion relacionada con las
propiedades magnéticas del material, es necesario cuantificar los cambios en el pardmetro eléctrico
de impedancia, lo cual realizamos a través del pardmetro de dispersion S;.

La relacidn entre el coeficiente de reflexion (S11), la impedancia caracteristica del sistema
(Zy) y la impedancia de la muestra (Z;) se encuentra detallada en [16], y esta dada por la siguiente

expresion:

Z1 — R0
Sy = 2.13
. (2.13)
despejando obtenemos:
(1+Sn)
=z 2.14
21 = Zo (1= Sn) (2.14)

teniendo en cuenta que S1; = R + jX por lo tanto un complejo donde j la unidad imaginaria

tenemos que :
(1+ R+ jX)

(=R JX) =

21 = 20
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que podemos expresar como:

(1+R+jX) 1-R+jX) (1-R+jX+R—-R+jRX+jX —jRX —X?)
(1-R)?2+ X2

21 = 2o * =20

(1-R—jX) (1-R+jX)

(2.16)
para, por ultimo, obtener la siguiente expresion:
(1—R*— X%+ j(2X))

21 = 2o (1 — R)2 n X2 (217)

que esta compuesta por una parte real y una imaginaria:

1—-R?-X?
Parte real: R(z;) = z()(l “ R X (2.18)
Parte i oA B 2X 21

arte imaginaria: (z1) = z0<1 “ R X (2.19)

En nuestro caso ocupamos una carga 50 () para cerrar el circuito, como se comenté ante-
riormente (que es utilizada para suprimir efectos de propagacion) esta debe ser restada de la parte
real de la impedancia quedando la parte real de la impedancia como:

1-R? - X?

Parte real: R(z;) = z0<1 “ R X — 50 (2.20)

De esta forma podemos encontrar el modulo de la impedancia a partir la del pardmetro St .

|21 = VR2(21) + S2(21) (2.21)

2.3. Sistema de medicion de magnetoimpedancia gigante (GMI)

Con el objetivo medir la respuesta de magneto impedancia en cintas fabricadas por el mé-
todo de melt spinning, se implementé un sistema de medicion basado en dispositivos claves como
un analizador de redes vectoriales, un adquisidor de datos (como generador de sefiales), un ampli-

ficador y una bobina Helmholtz:
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Analizador de redes
7

Amplificador Bobina de induccion

Adauisidor de datos

Figura 2.4: Sistema de medicion de GMI con sus distintos dispositivos conectados

= Analizador de redes vectoriales (VNA): Este conformado por dos equipos, uno es el HP8753C
el cual es el encargado de generar la sefial de alta frecuencia (300[kHz-6[GHz]), medirla y
analizarla. Por otra parte el HP85046A, debido a sus acopladores direccionales que permiten
separar sefiales, puede redirigir la sefial hacia la muestra, y también es capaz de recoger las
sefales de reflexion y transmision en sus distintos puertos, las cuales pasan a ser analizadas
por el primer equipo entregandonos pardmetros S. El VNA fue utilizado para medir impe-
dancia eléctrica de la muestra por medio de los coeficiente de reflexion entregados por el
equipo, para de esta manera poder medir el fendémeno de magnetoimpedancia que es fuerte-

mente dependiente de la frecuencia.

= Bobina de Helmholtz: Conjunto de dos bobinas circulares paralelas y separadas por una
distancia igual al radio de las bobinas. Son utilizadas para generar un campo magnético uni-
forme en el espacio entre ellas, este campo es del tipo DC y variara su valor por cambios en la
corriente DC aplicada. Se utilizé una configuracion de bobina de Helmholtz para aplicar un
campo magnético externo controlado de manera uniforme sobre las muestras. La geometria
de estas bobinas permite generar un campo magnético homogéneo en su interior, lo cual es
necesario para asegurar que el campo aplicado tenga la misma magnitud y direccién en todas
las partes de la muestra, nuestra bobina puede generar sin calentarse y perder la linealidad
del campo y voltaje de excitacion hasta 230 Oe, la constante de esta con respecto al voltaje

con el que se alimenta es de 9.46%.

= Generador de sefiales (Adquisidor de datos): el adquisidor de datos es el modelo USB
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6002 NI, el cuenta con salidas analogicas de =10 V. este dispositivo fue utilizado como
generador de sefiales, encargado de producir una sefial eléctrica que, tras pasar por un am-
plificador de sefial, llega a la bobina de Helmholtz. De esta manera, se genera el campo

magnético, el cual cual cambia de manera discreta.

= Amplificador de sefial: El amplificador de sefial utilizado es del mismo tipo que el empleado
en el magnetdmetro de induccion (Kepco BOP20-20M), el cual ofrece una salida mdxima
de 20 V y 20 A, con una potencia de hasta 400 w. Este fue implementado en el circuito
con el fin de aumentar la potencia de las sefiales emitidas por el generador (adquisidor de
datos), asegurando que dichas sefiales alcanzaran la bobina de Helmholtz con una amplitud

suficiente para generar el campo magnético requerido.

2.4. Programa de control

Se desarrollé un programa en LabVIEW para controlar la adquisicién de datos de manera
automatizada. Este software permiti6 la sincronizacion entre el VNA y el sistema de generacion
de sefiales, asi como el control de la intensidad del campo magnético generado por la bobina de
Helmholtz. Ademads, se implementaron algoritmos para realizar el andlisis de los datos obtenidos,
generando graficos que muestran la variacion de la impedancia en funcién del campo magnético

aplicado y la frecuencia.

Proceso de Generacion del Campo Magnético

El programa tiene como tarea generar variaciones controladas del campo magnético aplica-
ble a la muestra. Para generar estos pasos de campo magnético, el programa requiere que el usuario

introduzca tres pardmetros fundamentales:

= Amplitud del campo magnético maximo: Este valor define la magnitud méaxima (en térmi-
nos absolutos) del campo magnético que serd aplicado durante la medicion. En este programa
se parte de este maximo de campo magnético positivo y realiza un barrido hasta el mismo

valor de campo pero negativo.
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= Numero total de puntos a medir: Este valor determina cuantos pasos de campo magnético
serdn generados en total. Estos puntos son distribuidos en tres tramos que parten desde el
valor de amplitud del campo méaximo hasta su simétrico negativo. Para los tramos 1 y 3, el
programa asigna un 20 % del total de puntos de medicién la diferencia esta en que el tramo 3
se multiplica por -1, por otro lado en el Tramo 2, se utiliza el 60 % restante de los puntos que
abarcara la zona intermedia del barrido de campo magnético, los pasos de campo aqui son
mucho menores que los del tramo 1 y 3, ya que son mas significativos a efecto de evaluar
ciertos parametros fisicos y la sensibilidad del material como sensor. Una vez generados y
almacenados los valores en sus respectivos arrays para cada tramo, estos se integran en un
array general que organiza los tres tramos de manera continua. Asi, el orden va desde el
Tramo 1 hasta el Tramo 3, garantizando una progresion del campo desde el maximo positivo

hasta el maximo negativo.

Siguiendo la configuracién anterior controlamos el adquisidor de datos para reproducir
todos los puntos indicados, generando pulsos de voltaje que pasaran por el amplificador para luego
aplicarse a la bobina de Helmholtz.

La proporcién entre el campo magnético generado por bobina y el voltaje a la salida del
amplificador es una constante de valor 9.64% es decir que cada 1 V aplicado en la bobina genera-
mos aproximadamente 9.64 Oe, mientra que la constante de amplitud entre voltaje producido por
el adquisidor de datos y amplificador es de 4.67, esto quiere decir que por 1 V del adquisidor de

datos el amplificador entrega 4.67 V.

Configuracion del Analizador de Redes Vectoriales para Barrido de Frecuencias

Como parte de la programacion, se desarroll6 un médulo que permite configurar el Analiza-
dor de Redes Vectoriales (VNA) para realizar barridos de frecuencia, generando sefiales a distintas
frecuencias para medir la impedancia de la muestra. Para esto, se utilizaron sub-VI especializados
de la serie Agilent 8753C en el entorno de programacion.

En primer lugar, se emplea el sub-VI SET FORMAT, el cual configura el formato de salida
del VNA en la carta de Smith, permitiendo visualizar las propiedades de impedancia en un formato

grafico. A continuacion, se utiliza el sub-VI SET SWEEP, que permite definir la frecuencia de
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inicio y de fin para el barrido. Estos pardmetros establecen el rango de frecuencias en el que se
realizard la medicion.

Estos pasos son esenciales, ya que permiten al programa suministrar al VNA toda la in-
formacion relevante para llevar a cabo mediciones de impedancia de manera precisa y dentro de
los rangos de frecuencia definidos, asegurando la correcta caracterizacion de la respuesta de la

muestra.

Activacion del VNA y Recoleccion de Datos de Impedancia

En la cuarta etapa del programa, se activa el Analizador de Redes Vectoriales (VNA) para
emitir las sefales de barrido de frecuencia previamente configuradas, recolectando asi la infor-
macion necesaria para medir la impedancia de la muestra bajo variaciones de campo magnético.
Especificamente, en esta fase se recolectan los parametros S;; en sus componentes real e ima-
ginaria, los cuales serdn utilizados en la siguiente fase del programa para calcular los valores de
impedancia.

Para esta tarea, se emplea el sub-VI Collect Data, que permite obtener los pardmetros
St1. Sin embargo, este sub-VI no incluye la funcionalidad de capturar el barrido de frecuencia
simultdneamente, lo que requiere descomponer su diagrama de bloques en elementos mds basicos
para aislar tanto el barrido de frecuencia como los pardmetros Si; en sus componentes real e
imaginaria.

El proceso se realiza de la siguiente manera: primero, se genera un campo magnético espe-
cifico, tal como se describi6 anteriormente. Para dicho valor de campo magnético, el VNA realiza
un barrido completo de frecuencias mientras se miden los pardmetros S1;. Estos datos se almace-
nan en memoria. A continuacién, el campo magnético se ajusta al siguiente valor en la secuencia 'y
se repite el proceso de medicion, asegurando asi que cada campo magnético cuenta con un conjunto

completo de mediciones S1; a través de todo el rango de frecuencias.

Calculo de Impedancia y Almacenamiento en Arrays

En esta quinta fase del programa, se procesan los pardmetros Si; (real e imaginario) reco-
lectados previamente para obtener los valores de impedancia real e imaginaria, y se organizan los

datos en arrays estructurados.
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Primero, los valores Sj; real e imaginario son procesados mediante ecuaciones de dos va-
riables que permiten calcular la impedancia real y la impedancia imaginaria de forma independien-
te, ambas en funcion de S7;. Posteriormente, se calcula el médulo de la impedancia, combinando
los componentes real e imaginario, para obtener el valor total de impedancia. Cada uno de estos
valores, junto con el campo magnético, la frecuencia, y los pardmetros Sy, (real e imaginario), se
almacena en arrays individuales temporales para luego organizarse en un array general.

Grifico en tiempo real: El grafico en tiempo real se genera a partir del array temporal del
modulo de impedancia, el cual se actualiza constantemente con cada paso de campo magnético.
Utilizando un sub-VI de LabVIEW llamado “Index Array Function”, es posible extraer un elemen-
to especifico del arreglo segtin su posicion, lo que nos permite seleccionar la frecuencia deseada
para graficar.

Gracias a esta funcionalidad, es posible visualizar multiples frecuencias simultineamente
mediante varios graficos en LabVIEW, considerando tanto el valor del campo magnético en ese
instante como el valor correspondiente del arreglo. En nuestro caso, se configurd el indice del
arreglo de manera que se grafique la impedancia a una frecuencia de 30 MHz.

Estructura del Array General: Este array general organiza la informacion de manera que
cada frecuencia medida esté acompafiada de sus valores correspondientes de impedancia, pardme-
tros S1; y el campo magnético especifico aplicado. En total, se formaran siete columnas: la primera
columna contendra unicamente las frecuencias; la segunda y tercera, los valores de S real e ima-
ginario; la cuarta, quinta y sexta, los valores de impedancia real, imaginaria y el médulo de la
impedancia; y la séptima, el campo magnético especifico bajo el cual se realiz6 cada medicion.

Es importante sefialar que, aunque las frecuencias en los distintos barridos son las mismas,
estas se almacenan repetidamente para que cada valor de frecuencia pueda asociarse de forma
precisa con el conjunto especifico de datos en cada barrido de campo magnético. Este formato
permite que, en procesos posteriores, como la escritura de un documento, cada frecuencia tenga su
contexto completo de datos, facilitando su andlisis y documentacion.

Para cada barrido de campo magnético, los datos se agregan de manera que las frecuencias
de un segundo barrido se coloquen debajo de las del primer barrido, al igual que el resto de los
valores medidos en cada columna, creando asi un conjunto organizado de datos que se estructura

hacia abajo en cada columna.
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Exportacion de Archivos de Texto y Analisis en Origin

La etapa final del programa consiste en exportar los datos procesados a archivos de texto
para su posterior andlisis. Se generan dos tipos de archivos:

1. Archivo de texto general: Este archivo contiene todas las columnas del array general,
exportando asi la totalidad de los datos recolectados, incluidos los valores de frecuencia, impedan-
cias y parametros S1; para cada barrido de campo magnético.

2. Archivos de texto individuales por frecuencia: Ademads del archivo completo, se gene-
ran archivos de texto especificos para cada frecuencia medida en un unico barrido. Cada archivo se
nombra con el valor de la frecuencia correspondiente y almacena los datos de impedancia y para-
metros S7; en funcién del barrido de campo magnético. Esto permite realizar un anélisis detallado
de la impedancia para cada frecuencia en relaciéon al campo magnético aplicado.

Para crear estos archivos individuales, el programa recorre un array que contiene una lista
de frecuencias tnicas de un solo barrido. Luego, compara cada valor de frecuencia en esta lista
con la primera columna del array general. Cuando se encuentra una coincidencia de frecuencia,
los datos correspondientes (impedancias y pardmetros Si1) se escriben en un archivo de texto
nombrado con el valor de la frecuencia. De esta forma, se obtiene un conjunto de archivos de
texto donde, para cada frecuencia, se registra el barrido de campo magnético y las mediciones de
impedancia correspondientes.

Analisis y Normalizacién en Origin:

Para el anélisis, se importan los archivos generados en Origin, donde se crean graficos de
impedancia en funcién del campo magnético aplicado para cada frecuencia. En Origin, se realiza
una normalizacién porcentual que consiste en calcular la diferencia entre la impedancia medida
a cada campo y la impedancia medida a campo maximo, dividida por la impedancia medida a
campo méximo. Este método facilita la comparacion de la variacién de impedancia en diferentes
frecuencias respecto al campo magnético aplicado, proporcionando asi curvas normalizadas que

destacan las transiciones magnéticas y su respuesta a campos externos.
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Capitulo 3

Resultados y discusion

3.1. Efecto deladireccion de anisotropia en cintas Metglas 2714A

Este estudio tiene como objetivo caracterizar las propiedades magnéticas de la cinta cono-
cida como Metglas 2714A, con el fin de identificar si las estrias formadas durante su fabricacién

inducen una direccién preferente de anisotropia.

3.1.1. Preparacion de las cintas metglas 2714A

La cinta Metglas 2714 A, con composiciéon CoggFe,Ni; Sij5B14, €s un tipo de material mag-
nético en forma de vidrio metdlico. Este tipo de cintas se fabrica mediante la técnica de melt
spinning, la cual permite un enfriamiento ultrarrdpido que inhibe el crecimiento de cristales, dando
lugar a una estructura amorfa. En particular, esta aleacion se caracteriza por su baja coercitividad
(comportamiento magnético blando), una temperatura de Curie de 225 °C y una temperatura de
cristalizacion de 550 °C. Ademads, presenta una magnetoestriccion practicamente nula.

En la Fig. 3.1 se pueden observar las estrias horizontales generadas durante el proceso de
fabricacion. La cinta tiene unas dimensiones aproximadas de 5 cm de largo por 3 cm de ancho.
Para estudiar el efecto de las estrias sobre la de direccidn anisotropia magnética, debemos medir el
comportamiento magnético de la cinta al aplicar un campo externo. Se realizaron cortes en la cinta
obteniendo segmentos de aproximadamente 1.5 mm de ancho por 20 mm de largo. Estos cortes se

efectiian en distintas direcciones, siguiendo el dngulo o mostrado en la Fig. 3.2, las direcciones de
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corte son; 0°, 15°, 30°, 45°, 60° 75° y 90°, donde 0° es el angulo de corte paralelo a las estrias. La
caracterizacion magnética se realizé mediante magnetometria de induccién de donde se obtuvieron
las curvas de histéresis y diagramas FORC. Para obtener la respuesta de magnetoimpedancia se

utilizo el sistema de medida por VNA.

Figura 3.1: Cinta Metglas 2714 A con estrias horizontales.

1,5[mm]
—

> 20[mm]

Figura 3.2: Angulo de corte para pequefios trozos de la cinta.

3.1.2. Efectos de la direccion de anisotropia en cintas metglas 2714A

Se realizaron mediciones de GMI en cada trozo de cinta cortadas para distintos angulos
con respecto a las estrias, con el objetivo de determinar la direccion de anisotropia de dicha cinta,
la direccion facil de magnetizacion presenta un solo pico de acuerdo a la Fig.1.14.

De acuerdo a lo especificado en Técnicas Experimentales Seccion 2, los datos obtenidos
son analizados en el software Origin. La magneto-impedancia se estudia en funcion de la variacion
producida entre la impedancia medida a distintos campos magnéticos  y la impedancia corres-
pondiente al campo de saturacién H,,,. Esta diferencia se normaliza respecto a la impedancia en

saturacion, dando lugar a la variaciéon normalizada, definida por la siguiente relacion:
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Figura 3.3: Curva de magneto impedancia a frecuencia de 30 MHz, para cintas Metglas 2714A
cortadas a distintos angulos.

En la Fig. 3.3 se observan distintas curvas de GMI medidas a 30 MHz, en funcién de
su dngulo de corte. Todas las curvas presentan comportamiento de doble pico, sin embargo, al
comparar los campos de anisotropia de las curvas GMI que se ven la Fig.3.4 y resumidos en la
Tab. 3.1, se observa que el minimo del campo de anisotropia, 2.5 £ 0.1 Oe, se obtiene para la cinta

cortada a 90°.

Campo de anisotropia v/s angulo de corte
8 T T T T

2 T T T T T T T
0 15 30 45 60 75 90

Angulo [°]

Figura 3.4: Campo de anisotropia con respecto al angulo de corte para cintas Metglas 2714A
medidios a 30 MHz
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Cabe destacar que el campo de anisotropia tiene dependencia con la frecuencia, debido a
que la permeabilidad magnética transversal y; se compone por una contribucién de las dindmicas

de paredes 14, ¥ por la rotacion del momento magnético i, siguiendo la siguiente relacion:

W = Hidw + Mtrot (32)

Al considerar el efecto skin producto de las corrientes de Eddy, tendremos un amortigua-
miento a los movimientos de paredes de dominio, lo que implica una disminucién en la sensibilidad
a orientarse en direccion del campo aplicado. Por lo tanto, al aumentar la frecuencia se incrementa
el amortiguamiento, teniendo un mayor campo de anisotropia efectivo, lo que implica que tanto el
valor del campo de anisotropia a 90° como el doble pico se deben a que la medida de se realiza
frecuencias elevadas de 30 MHz.

Reafirmando lo anterior, el segundo valor de campo de anisotropia mds bajo, se presenta
a un angulo de 75° con respecto a las estrias y es de 3.3 £ 0.1 Oe. La variacién maxima de

impedancia, 56 %, se alcanza para la muestra cortada a 30°, ver Tabla 3.1.

Tabla 3.1: Valores del campo de anisotropia H), y variacién de impedancia con respecto al dngulo
de corte de la cinta medidas a 30 MHz

Angulo® 0x£1 15+1 T30+ 1 45+ 1 60 £ 1 75 +1 90 £ 1
H;Oe [67£01] 42£01 | 666£01 | 75+0.1 | 58£0.1 |33£0.1| 25=£0.1
AZ|Z% | 30+£0.1 | 17.4+0.1 | 56.6 £0.1 | 488 £0.1 | 40.1 £0.1 | 19 £0.1 | 27.3 £0.1

En la figura 3.5 a) podemos observar las curvas de magneto impedancia para la muestra
cortada a 90°, obtenidas en el rango de 5-100 MHz. A 5 MHz se obtiene un solo pico, que se
transforma a doble pico a frecuencias sobre los 10 MHz. Asi, el campo de anisotropia efectivo
aumenta con la frecuencia pasando de 2.54+0.1 Oe para 10 MHz a 4.2+0.1 Oe para 100 MHz.
Este aumento gradual del campo de anisotropia evidencia la relavancia de las rotaciones de los
momentos magnéticos como se menciono anteriormente.

Asi mismo, se observa un considerable aumento de la variacién de impedancia con la

frecuencia, pasando de un 5.8 % a 5 MHz a un 48 % a 100 MHz.
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Figura 3.5: Curvas de magnetoimpedancia medidas a distintas frecuencias en cintas Metglas 2714A
90°, a) 5-100 MHz para el gréifico en 2D, b) 1-100 MHz para grafico en 3D.

Para estudiar el efecto de la direccion de las estrias utilizaremos otra muestra de 1.5 mm
de ancho, pero cortada a 0°, es decir, en la direccion de las estrias. Repitiendo el procedimiento
anterior, se mide en un rango de frecuencias de 5 a 100 MHz y se compara con la muestra cortada
a 90° para comparar resultados sobre la direccién de anisotropia, teniendo en cuenta el efecto que
produce la direccion del campo magnético aplicado con respecto a la direcciéon de eje facil de
magnetizacion, como se muestra en la Fig.1.14.

En la Fig.3.6, tenemos el barrido en frecuencia de curvas GMI para la muestra MetGlas
2714A cortada a 0°, en estas podemos observar un comportamiento de doble pico en cada curva,
tanto la magnitud del campo de anisotropia como la maxima variaciéon de impedancia, el cual
depende de la frecuencia aplicada.

Al igual que en la muestra cortada a 90°, el valor mdximo de variacién de impedancia
aumenta con la frecuencia, pasando de 10.84+0.1 % a 5 MHz hasta los 30.3+0.1 % a 100 MHz. El
campo de anisotropia también se incrementa desde 3.34+0.1 Oe a los 5 MHz hasta las 9.240.1 Oe
para 100 MHz. El incremento del campo de anisotropia con la frecuencia se debe a la disminucién

de la permeabilidad, como se menciond anteriormente. A frecuencias mds altas, debido al efecto
“skin", el mecanismo dominante en el proceso de magnetizaciéon pasa a ser la rotacién de los
momentos magnéticos, en lugar del movimiento de paredes de dominio. Este proceso de rotacién
requiere un campo externo mayor para superar el campo de anisotropia y alinear el momento

magnético efectivo de la muestra de forma paralela al campo aplicado[17][18].

Departamento de Fisica 50



UNIVERSIDAD TECNICA
FEDERICO SANTA MARIA

Magneto impedancia a diferentes frecuencia 0° 1.5[mm]
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Figura 3.6: Curvas de magnetoimpedancia medidas a distintas frecuencias en cintas Metglas 2714A
0°, a) entre 5-100 MHz para el grafico 2D, b) 1-100 MHz para el 3D.

La densidad de corriente, y por ende la impedancia, cambian cuando modificamos la an-
chura de la cinta. Para analizar el efecto de la anchura, se cortaron nuevas muestras 2 mm de ancho
a 90°con respecto a las estrias y se observo un solo pico en el rango de frecuencias de 5 a 10 MHz,
como se muestra en la Fig. 3.7. A partir de 30 MHz, las curvas comienzan a abrirse, siguiendo el
mismo comportamiento observado previamente en la muestra de 90°con un ancho de 1.5 mm. Los
maximos de GMI también siguen la misma tendencia observada previamente, aumentando progre-
sivamente con la frecuencia, obteniéndose una variacion de impedancia de 3+0.1 % y un campo
de anisotropia 2.540.1 Oe para 5 MHz una variacién de impedancia de 27.2+0.1 % con un campo
de anisotropia 9.240.1 Oe para los 100 MHz.

La Fig. 3.6 de la cinta cortada a 0°, especialmente en su representacion tridimensional,
permite visualizar como la variacion de impedancia presenta méximos bien definidos en su campo
de anisotropia efectivo, no asi en la regién comprendida entre ellos, lo cual refleja una curva ca-
racteristica de una anisotropia trasversal. Mientras que en el caso de las muestras cortadas a 90° la
variacion de impedancia se mantiene elevada en la region comprendida entre los campos de aniso-
tropia efectiva(Hy) , sin presentar una depresion de la impedancia significativa. Esta diferencia
respecto al comportamiento observado para 0° sugiere que la direccion de corte a 90°, se encuentra

paralela a la direccion de anisotropia efectiva.
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Figura 3.7: Curva de magneto impedancia medidas a distintas frecuencias cinta Metglas 2714A
90°con 2 mm de ancho a) 5-100 MHz en vista 2D b) 1-100 MHz en vista 3D.

Como se observa en la Fig. 3.8 las cintas cortas a 0°a diferencia de las muestras cortadas
a 90°, para las mismas frecuencias se obtiene un doble pico con una caida pronunciada de la
variacion de impedancia entre la region comprendida entre los campos de anisotropia (3 Hy).
Este comportamiento indica la presencia de anisotropia transversal. En contraste, con las muestras
cortadas a 90° que posee un campo de anisotropia menor, manteniendo una impedancia elevada en

la regién comprendida entre los campos de anisotropia.
En este caso para la cinta cortada a 0°con un ancho de 2 mm, para una frecuencia de 5

MHz, se obtiene una variacién de impedancia de 18.1 & 0.1 % con un campo de anisotropia de 6.7

4 0.1 Oe. Por otro lado, para una frecuencia de 100 MHz, la variacién de impedancia alcanza 36.7

£ 0.1 %, con un campo de anisotropia de 9.2 + 0.1 Oe.
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Figura 3.8: Curvas de magnetoimpedancia medidas a distintas frecuencias en cinta Metglas 2714A
0°con 2 mm de ancho a) 5-100 MHz en vista 2D. b) 1-100 MHz en la vista 3D.
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Tabla 3.2: Tabla resumen de campos de anisotropia y variacién de pico de magnetoimpedancia

para muestras cortadas a 0° y 90° para distintas frecuencias y anchura de la cinta.

Frecuencia MHz 5 10 40 70 100
90° AZJ7Z% | 58+0.1 | 15.1£0.1 | 31.5+0.1 | 40.0+0.1 | 48.0 £ 0.1
1.5 mm H, Oe - 2.5 +0.1 3.34+0.1 4.2 +£0.1 42 £+0.1
' 0° AZ/7% | 10.8 £0.1 | 145+0.1 | 26.7+0.1 | 29.8 £0.1 | 30.3 £ 0.1
Hy Oe 3.3+0.1 5.8 +0.1 6.7+ 0.1 7.5+0.1 9.2 +0.1
90° AZ/7% | 3.0+0.1 494+0.1 | 13.04+£0.1 | 19.8 0.1 | 27.2 £0.1
2.0 mm Hy Oe 25+0.1 25+0.1 4.1 £ 0.1 8.3 +0.1 9.2+ 0.1
' 0° AZJZ% | 18.1+£0.1 | 27.3 £0.1 | 33.7+£0.1 | 35.0+0.1 | 36.7 £ 0.1
H, Oe 4.2 + 0.1 50+0.1 5.8+ 0.1 6.7 +0.1 9.24+0.1
HISTERESIS 2714A
1,04 ' ' A
% //‘ i
N 0,57 | | —0°
S f —90°
5 |l y
‘.g 0.0 I‘r
g 3/ | |
g ]
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Figura 3.9: Curvas de histéresis cintas metglas, cortadas 0°y 90°con respecto a las estrias

Para complementar la informacioén se estudiaron las curvas de histéresis y diagramas FORC,
usando el magnetémetro de induccién detallado anteriormente. Como se puede observar en la Fi-
gura 3.9, la curva para 0° y de 90° practicamente se solapan con solo pequefios detalles que las
diferencian. La curva de 90° presenta un campo coercitivo de 1.23 + 0.01 Oe y lade 0°de 1.19 +
0.01 Oe. Cabe resaltar que el magnetometro de induccion mide toda la respuesta magnética del vo-
lumen de la muestra (bulk), esto implica que estamos estudiando la magnetizacién completa de la

muestra, por ejemplo, la coercitividad promedio entre el nicleo y la superficie, promediando regio-
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nes como las superficie que pueden tener comportamientos diferentes. La diferencia mas notoria
es que la curva de histéresis para la muestra de 90° alcanza la saturacién a un campo menor, por lo
tanto la curva de 0° tiene una mayor anisotropia magnética efectiva considerando que necesita un
campo mds intenso para saturar, esto sucede debido a la anisotropia superficial, que al ser trans-
versal para el caso de 0°aumenta el campo de anisotropia[19]. Ademads, es importante mencionar
que no se observan cambios relevantes en la remanencia, lo cual podria estar relacionado con la
anisotropia de forma, dado que las cintas presentar un ratio largo/ancho de aproximadamente 10/1,
de forma que la anisotropia de forma favoreceria la magnetizacion a lo largo del eje longitudinal

de las cintas en ambos casos, tanto para cortes a 90°como a 0°.

a) Dpiagrama FORC 90° b) Diagrama FORC 0°

3 T T T T T T

0.1

B, (Oe)
°
QO/ZIU\’/
B, (0e)
eO/ZLUV

z
z

Figura 3.10: Diagrama FORC a)90°b)0°.

Los diagramas FORC para 90° y 0° son practicamente idénticos, mostrando una distribu-
cion coercitiva centrada alrededor de B, =0 Oe, B, = 0.5 Oe .

Esta distribucion se expande en la direccion del eje B, lo que indica la presencia de in-
teracciones locales. Ademas, los contornos del diagrama no se cierran en torno a este punto, sino
que muestran una clara divergencia, lo que sugiere la existencia de multidominios que interactian
entre si como se observa en la figura 1.10.

La similitud entre ambos diagramas FORC y la forma de su distribucién es coherente con la
curva de histéresis, la cual también presenta caracteristicas similares y exhibe un campo coercitivo
bajo.

De acuerdo con nuestra escala de colores, los procesos irreversibles se concentran princi-

palmente en el rango de B, entre 0 y 2 Oe, donde se observan las tonalidades mds intensas. Esto
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indica que, para campos aplicados en este intervalo, se producen los cambios mds significativos en

los momentos magnéticos, tales como las inversiones de magnetizacion.

Discusion

Los resultados obtenidos para las cintas Metglas 2714 A nos entregan informacién relevante
no solo de su direccién de facil magnetizacion, sino también de sus propiedades magnéticas. De
acuerdo con el andlisis de los resultados de GMI, se observa un campo de anisotropia efectiva
menor cuando la direccién de medicion estd a 90°, con respecto a las estrias. Esto se manifiesta
en las muestras cortadas con de 1.5 mm y 2 mm de espesor en la direccién perpendicular a las
estrias, donde observamos que los picos méximos de variacion de la impedancia aumentan con la
frecuencias. Teniendo en cuenta que a mayor frecuencia el efecto skin fuerte podemos hacer una

aproximacion § >> 1y considerando la ecuacién 1.11.

Z X\ * f 3.3)

Como se sabe, la impedancia estd relacionada con la raiz cuadrada del producto entre la
permeabilidad magnética efectiva y la frecuencia. Sin embargo, la permeabilidad no es constante,
sino que presenta una dependencia no lineal con la frecuencia[20]. A medida que la frecuencia
aumenta, la permeabilidad efectiva disminuye debido a la transicion entre distintos mecanismos de
magnetizacion. Pese a esta disminucion la impedancia aumenta, esto debido a que en el rango de
frecuencia, esta misma tiene una mayor contribucion en la magneto-impedancia [21]. En particular,
la muestra de 1.5 mm de espesor exhibe una tendencia clara pico singular a los 5 MHz, mientras
que la de 2 mm presenta un doble pico, aunque este ultimo estd muy cercano a la formacién de
un dnico pico en proceso de apertura. Ademas, analizando la Tabla 3.2 podemos notar que, para
las muestras cortadas a 90°, los campos de anisotropia son menores para muestras mas anchas (2
mm) debido a que presentan una mayor predominancia de las rotaciones de momento magnético,
por otro lado la magneto impedancia es menor para cintas de menor anchos (1.5 mm) debido a
que la relacion entre densidad de corriente y es inversamente proporcional. El ancho de la muestra
influye en la orientacién y dispersion de los ejes faciles de anisotropia, lo que modifica la manera en

que los dominios magnéticos se alinean y responden frente a la aplicacion de campos magnéticos
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externos. Ademds, las tensiones residuales generadas durante el proceso de fabricacion pueden
distribuirse de forma no homogénea en funcién del ancho de la cinta, afectando asi la anisotropia
magnetoeldstica efectiva[22].

Nuestro estudio respecto a la direccién de anisotropia para las cintas Metglas 2714A, con-
cuerda con lo estudiado en [17] y [23], donde obtienen un solo pico para H = 0 cuando la medicién
se realiza en el eje de anisotropia, mientras que fuera de este aparecen dos picos. Para la cinta cor-
tada a 90°, como se menciona anteriormente, cuando el campo externo es paralelo al eje fécil,
los dominios ya se encuentra alineado con el campo, entonces en H=0 Oe la permeabilidad es
maxima(mayor impedancia), pero al aumentar el campo solo disminuye(menor impedancia). En
cambio para las muestras cortadas a 0°, se generan dos picos debido a que es necesario vencer la
magnetizacion efectiva en ausencia de campo para alinear por medio de rotaciones los momentos
magnéticos en la direccién del campo aplicado [24].

Es importante mencionar que el proceso de evolucion de un pico singular a doble pico,
es debido a que a frecuencias altas las corrientes de eddy tienen mayor contribucién, y producen
un amortiguamiento a los movimiento paredes de dominio, por lo tanto las curvas de magneto
impedancia quedan a merced solo de la rotaciones [18], pero es evidente que con el aumento de
la frecuencia disminuye la profundidad penetracion, por lo tanto la superficie es responsable de
este comportamiento. Al tratarse de muestras amorfas fabricadas por melt spinning, los procesos
de enfriamiento producen tensiones residuales en la superficie, estas tensiones pueden configurar
dominios complejos los que afectan a los picos de variacion de impedancia, los cuales dependeran
de la frecuencia, permeabilidad y la geometria de la muestra[17].

Las curvas de histéresis y FORC para las cintas cortadas a 0° y 90° reflejan las propieda-
des magnéticas del volumen en las muestras de Metglas 2714A. Ambas cintas presentan un bajo
campo coercitivo y alcanzan la saturacion con facilidad. Sin embargo, esperadbamos observar una
diferencia mds significativa, como una inclinacién mas abrupta en la curva de histéresis de la mues-
tra cortada a 0° (lo cual indica una mayor anisotropia magnética efectiva [23]). En su lugar, solo se
aprecia una leve inclinacién en la parte superior e inferior de la curva de histéresis.

Consideramos la posibilidad de que la anisotropia efectiva en las cintas esté influenciada
significativamente por la anisotropia de forma. Esto podria explicar por qué la curva de histéresis

presenta Unicamente una inclinacién débil en el caso de la cinta cortada a 0°con respecto a las
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estrias. En este caso, se observa una anisotropia transversal en la superficie que puede estar dada
por tensiones residuales o defectos superficiales, de acuerdo con los resultados obtenidos mediante
el efecto GMI. Sin embargo, esta anisotropia superficial compite con la anisotropia de forma, esta
ultima favorece la orientacion de la magnetizacion en la direccion longitudinal. Como resultado
de esta competencia, la anisotropia efectiva en la cinta cortada a 0°se manifiesta en promedio (de
acuerdo a los clicos de histéresis de la muestra) con una débil anisotropia transversal. En contraste,
para el caso de 90°, que ambas anisotropias son paralelas.

Podemos estimar la profundidad de penetracién, la permeabilidad magnetica relativa uti-
lizada fue medida para una frecuencia 100 khz de acuerdo a [25], mientras que la resistividad
es informada por el fabricante, el calculo se realizo utilizando la ecuacion 1.10 y los siguientes

valores:

= Permeabilidad del vacio: yp = 47 x 1077 &
= Permeabilidad relativa: p,, = 10000
» Resistividad: p=1.34x107%Q - m

Tabla 3.3: Profundidad de penetracion por efecto skin § pum para distintas frecuencias con i, =
10000.

Frecuencia MHz 1 5 10 100
0 pm 58+01126+0.1]18+0.1]06=x0.1

Los resultado de la estimacion de la profundidad de penetracion para el rango de frecuencia
especificados entre 1 y 100 MHz se encuentran en la tabla3.3, estos indican que las mediciones
de magnetoimpedancia para las cintas Metglas 2714A nos proporcinan informacion de superficie
debido al efecto “skin”. Como se mencioné anteriormente, la permeabilidad magnética disminuye
con el aumento de la frecuencia. En consecuencia, la profundidad de penetracion aumenta ligera-
mente, aunque se mantiene dentro del mismo orden de magnitud.

Es importante comentar que el corte también podria haber producido estrés mecéanico a la
cintas modificando propiedades magnéticas. Una caracterizacién magnética superficial con técni-
cas como el MOKE podria aportar mas informacion con respecto al comportamiento magnético de

la superficie.
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3.2. Efecto del recocido por corriente en cintas CoFe

El tratamiento térmico puede inducir cambios considerables en el comportamiento mag-
nético de un material. En esta seccidn se analizard los cambios en las propiedades magnéticas de
cintas sometidas a distintas corrientes de recocido. Es importante destacar que este tipo de reco-
cido, mediante corriente, no solo permite un aumento de temperatura, sino que también induce
una anisotropia en las cintas. Este proceso es andlogo a la aplicacion de temperatura junto con un
campo magnético externo, lo que lo convierte en una opcién atractiva debido a su facilidad y bajo
costo.

Las cintas utilizadas en este estudio tienen composicion (Cog g5Feq o5)755110B15. Estas cin-
tas poseen una magnetostriccion cercana a cero y, seglin experimentos previos, presentan una tem-
peratura de cristalizacién de 420 4+ 1°C. Las cintas fueron recocidas durante 5 min a distintas
corrientes, que varian entre 440 mA y 680 mA. De acuerdo con Vésquez et al.[26], en la Fig. 2 se
puede observar como varia la temperatura en funcidn de la corriente aplicada. En nuestro estudio,
realizamos una aproximacion lineal, considerando que a 440 mA alcanza una temperatura de 274
+ 1°C y 680 mA una temperatura de 427 + 1°C. El resumen de estos resultados se muestra en la
Tabla 3.4, que también incluye la densidad de corriente, considerando que el ancho de cada cinta

es de 0.5 mm y el espesor es de 32 + 1um.

T(°C) Ke
4001 /

300T ’

200+ ,

100+ s

e 1{mA)
0 + —- —

0 200 400 600  goo

Figura 3.11: Temperatura V/S corriente de recocido para cinta magnética CoFe

Cada cinta fue cortada a una longitud aproximada de 14 mm y se midieron sus propiedades
magnéticas con el fin de caracterizar su comportamiento magnético después del recocido y como

cambia entre los distintos valores de corriente suministrados.
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Tabla 3.4: Valores de temperatura 1" y densidad de corriente J con respecto a la corriente de

recocido /.
I, mA | 440 | 480 560 | 600 | 640 | 680

T °C 274 | 299.5 | 350.5 | 376 | 401.5 | 427
JA/mm? | 27.5 | 30 35 | 375 40 | 425

3.2.1. Estudio experimental de cintas CoFe recocidas

Para estudiar como el calentamiento con corriente modifica el comportamiento magnético
de cintas CoFe, se midieron las curvas de histéresis de cintas previamente recocidas con corrientes
entre 440 mA y 680 mA, que equivalen a temperaturas entre 274°C y 427°C respectivamente.

La Figura 3.12.a) presenta los ciclos de histéresis de las muestras recocidas, haciendo én-
fasis en la evolucién del campo coercitivo con la temperatura. La Fig.3.13 muestra el aumento
progresivo de H. desde 440 mA hasta 560 mA, seguido de una caida significativa a 600 mA, tras

la cual vuelve a incrementarse este comportamiento también se observa en la remanencia en la

Fig.3.13.

Curva de histéresis a distintas corrientes de recocido
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Figura 3.12: Curvas de histéresis para muestras CoFe de acuerdo a su corriente de recocido.
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En la Figura 3.13 y en la Tabla 3.5, se puede ver que la coercitividad minima se presenta
en el recocido a 440 mA, con un valor de H,. = 0.86 £ 0.01, mientras que la mdxima se alcanza a
560 mA, con H,=1.3 + 0.01. Ademads, es importante notar que a 680 mA la coercitividad alcanza

un valor de H.=1.28 £ 0.01, muy cercano al miximo registrado.

Coercitividad con respecto a la corriente de recocido Remanencia con respecto a la corriente de recocido
15 T T T T T T T T
1,4 0,20 4 °
1,3 L o © B
5 K
0,12 8 0,18 °
o ©
2114 ° B 1S5 ° B
S 2
§ 1,0 ° e 0,16 4
0 094 ° 7 5 ° 7
Q. L) g
5 o8- £ 0,14 °
o O
0.7 1 x© 1
0,6 0,124 °
015 T T T T T T T T T T
400 450 500 550 600 650 700 400 450 500 550 600 650 700
corriente de recocido[mA] corriente de recocido[mA]

Figura 3.13: Distribucién del Campo Coercitivo y de la remanencia normalizada de acuerdo a su
corriente de recocido (Annealing)
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Figura 3.14: evolucién de la curva de histéresis para corriente de recocido a)440, 480 y 560 mA y
b) 600, 640 y 680 mA

Por otro lado, en la Fig. 3.12 y la Fig. 3.14 se pueden observar los cambios y la evolucién

de la curva de histéresis en funcién de las distintas corrientes de recocido. En la Fig. 3.14a), se
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Tabla 3.5: Valores de H. y remanencia normalizada M, en funcién de la corriente de recocido
aplicada /,,,.
I, mA 440 480 560 600 640 680
H.Oe | 0.86+0.01 | 0.99+0.01 | 1.3£0.01 | 0.89+0.01 | 1.13£0.01 | 1.284+0.01
M, 0.14+0.01 | 0.15+0.01 | 0.18+0.01 | 0.12+0.01 | 0.17+0.01 | 0.20+0.01

aprecia la evolucion de las curvas correspondientes a 440-560 mA, donde, ademas del incremento
en la coercitividad mencionado anteriormente, se observa que las partes superior e inferior de
la curva comienzan a “cerrarse” a medida que aumenta la corriente de recocido, esto puede ser
debido al proceso de reestructuracién de dominios, este proceso puede cambiar las propiedades
magnetostrictivas aumentando la anisotropia magnetoelastica.

Por su parte, en la Fig. 3.14b), se muestra la evolucién de las curvas correspondientes al
rango de 600 a 680 mA. En este caso, el cierre de las partes superior e inferior de la curva de
histéresis se mantiene, pero con un cambio en la inclinacién. A medida que aumenta la corriente
de recocido, la pendiente de la curva también aumenta, lo que provoca que las regiones superior e
inferior se acerquen atin mas al eje de normalizacion. Se puede observar el cambio en la inclinacién
de la curva de 600 mA en comparacion con la de 680 mA, destacando que la curva correspondiente
a 640 mA representa un estado de transicion intermedio entre ambas, podemos explicar esto te-
niendo en cuenta que hasta la corriente de 600 mA el campo generado es més intenso por lo tanto,
la reestructuracion aumenta su alineacion con el mismo, pero pasando temperaturas de 400°C po-
demos comenzar a tener un fendmeno de nanocristalizacion que modifica la pendiente de la curva
de histéresis para el caso de 640 mA y 680 mA, es importante mencionar la nanocristalizacion

aumenta considerablemente el campo coercitivo.
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Diagrama Forc recocido 440[mA] Diagrama Forc recocido 480[mA] Diagrama Forc recocido 560[mA]
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Figura 3.15: Evolucién de Diagrama FORC para una cinta CoFe. a)recocido 440 mA b)recocido
480 mA c)recocido 560 mA d)600 mA ¢)640 mA £)680 mA.

En la Fig. 3.15 se observa la evolucion de los diagramas FORC para recocidos entre 440
mA y 680 mA. Un rasgo comun en los diagramas es la concentracion de la distribucidn coercitiva
en campos bajos, lo que es coherente con el comportamiento de las curvas de histéresis, caracteri-
zadas por una respuesta magneticamente blanda.

El diagrama correspondiente al recocido a 440 mA (Fig. 3.15a) presenta una intensidad
menor en comparacion con los otros casos. Esto sugiere que los dominios magnéticos tienen una
baja interaccion entre ellos. Ademads, se observan zonas desmagnetizantes representadas por regio-
nes azul intenso, lo que indica la presencia de fluctuaciones locales en el material que se opone o
reaccionan de manera contraria al campo externo[27].

En la Fig. 3.15b), correspondiente al recocido a 480 mA, se aprecia un cambio en la dis-

tribucién de coercitividad, donde aparecen dos maximos de acuerdo con la escala de colores lo
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que indica una evolucién en la distribucién coercitiva. Ademds, la intensidad global del diagrama
aumenta, lo que sugiere una mayor interaccion entre los dominios magnéticos. Las zonas desmag-
netizantes persisten, pero su tamafo e intensidad disminuyen en comparacion con el caso anterior.

En la Fig. 3.15¢), que corresponde al recocido a 560 mA, la distribucion de coercitividad
se extiende alrededor de B. = (. Se observa un aumento en la intensidad méxima y una mayor su-
perficie de la regién de mayor respuesta, indicando interacciones magnéticas mas intensas y mejor
definidas. A diferencia de los casos anteriores, las zonas desmagnetizantes intensas desaparecen y
las zonas de interaccidn se concentran mas en la zona central.

Comparando los diagramas FORC de las cintas recocidas entre 440 mA y 560 mA, nos su-
giere una evolucion en las interacciones magnéticas, evidenciada por los cambios de la distribucion
de coercitividad y el incremento de la intensidad de las interacciones que se pueden producir en el
interior de la muestra . Este comportamiento podria indicar un cambio estructural producido por
la corriente de recocido lo que hace que las interacciones magnéticas aumenten progresivamente.
Ademads, la disminucién de las zonas desmagnetizantes indicadas en azul puede estar influenciada
por las disminuciones de las intensiones internas, cabe mencionar que la intensidad de las inter-
acciones magnéticas también es observada en los cambios de campo coercitivo en las curvas de
histéresis.

En la Fig. 3.15 tambien se observa la evolucion de los diagramas FORC en el rango de
recocidos entre 600 mA y 680 mA. En este intervalo, las interacciones magnéticas tienden a con-
centrarse progresivamente hacia el centro del diagrama, mientras que las zonas desmagnetizantes
desaparecen, esto implica que el material una mayor eficiencia en la alineacién con el campo ex-
terno.

En la Fig. 3.15d) se observa el diagrama FORC de la cinta recocida a 600 mA, se aprecia
que la intensidad de las interacciones ha disminuido en comparaciéon con el caso de 560 mA.
Sin embargo, la distribucion coercitiva se mantiene en el rango de 0 a 20e, aunque con menor
intensidad. Esta menor intensidad puede relacionarse a un estado de relajacién estructural por
efecto de reduccidn de las tensiones internas, por lo tanto la cinta suaviza magneticamente, lo que
se asocia a una reduccion del campo coercitivo como se observa en la figura3.13a).

En las Fig. 3.15e) y f), se observa un aumento progresivo en la intensidad del diagrama

para las cintas recodidas a 640 mA y 680 mA, lo que sugiere un aumento la irreversibilidad. Para
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el caso del recocido a 680 mA, la intensidad se incrementa atin mds y se concentra segin la escala
de colores del diagrama. Este comportamiento podria estar asociado a la presencia de las primeras
etapas de cristalizacion debido a la corriente de recocido que alcanzan temperatura sobre de 400°C,
lo que termina provocando un aumento de la coercitividad y refuerza la irreversibilidad del proceso
de magnetizacion.

Los cambios observados en las curvas de histéresis y en los diagramas FORC para las dis-
tintas cintas podrian estar relacionadas con transformaciones estructurales inducidas por el campo
magnético y el aumento de la temperatura producidos por la corrientes aplicadas en el recocido.

Este re ordenamiento estructural inducir una anisotropia magnetoeldstica en la muestra [26].
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Figura 3.16: Curvas de magneto impedancia respecto a su corriente de recocido medidas a una
frecuencia de 30 MHz.

EnlaFig. 3.16 se observa el comportamiento de las curvas de GMI en funcién de la corrien-
te de recocido. Se aprecia que el maximo de variacion de impedancia aumenta progresivamente
entre 440 mA y 600 mA donde alcanza el maximo para luego disminuir hasta 680 mA.

El méximo valor de GMI se alcanza para unas muestra recocida a 600 mA, que medido a
30 MHz corresponde a 55.840.1 % y un campo de anisotropia de 12.5+0.10e. Todas las muestras
presentan anisotropia transversal[26] debido a que la corriente que circula en el recocido genera un

campo magnético circular que en una cinta induce una anisotropia trasversal. La muestra recocida
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a 680 mA presenta el menor variacion de magneto impedancia de 24.2+ 0.1 %. En la tabla 3.6 se
resume los principales parametros de las curva de magnetoimpedancia en funcién de la corriente de
recocido. Estas variaciones en los mdximos de impedancia podrian estar asociadas a la presencia
de una anisotropia helicoidal [2]. Esto se deduce al comparar nuestra tendencia experimental con
la observada en la Fig. 1.15, donde se presenta un comportamiento similar. En nuestro caso, el
maximo se alcanza a una corriente de 600 mA, lo cual, de acuerdo con la referencia mencionada,
corresponderia a un dngulo de anisotropia helicoidal del orden de 60°.

Esta distribucién es bastante consistente también con lo observado en otro estudio que
considera muestras de la similar composicion [2] pero con longitudes distintas.

Por otro lado, los valores del campo de anisotropia no presentan una tendencia clara como
tal aumentan y disminuyen, solo entre 600 mA y 680 mA, alcanza el maximo en 600 mA con 12.5
+ 0.10e y el minimo en 680 mA con 6.7 = 0.10e. En la misma tabla se puede apreciar también un
resumen de dichos valores. con respeto a la disminucién del campo de anisotropia efectiva entre
600 mA a 680 mA, esto puede suceder por los efectos progresivos de la cristalizacion, el leve
crecimiento de granos puede producir una eliminacién de anisotropias locales lo cual termina en
una disminucién en la anisotropia efectiva, esto también lo observamos en las curvas de histéresis

de la Figura 3.14 b).

Tabla 3.6: Valores maximos del pico de magnetoimpedancia gigante (GMI pico Max) en funcién

de la corriente de recocido para una cinta de CoFe, Medidas a 30 MHz

I, mA 440 480 560 600 640 680

AZIZ% | 41.7+0.1 | 468 0.1 [ 499 £0.1 | 55.8+0.1 | 45.6+=0.1 | 24.2 £ 0.1
HpOe | 83£0.1 | 10.8+£0.1 | 92+0.1 | 125£0.1 | 7.5£0.1 | 6.7£0.1

Discusion

Los resultados obtenidos para las cintas de CoFe recocidas a distintas corrientes muestran
variaciones tanto en las curvas de histéresis, los diagramas FORC y las curvas GMI. Es importante
destacar la correlacion entre los diagramas FORC y las curvas de histéresis de cada cinta recocida
en un rango de corriente entre 440 mA y 680 mA. Se observa que la intensidad de los diagramas
FORC se alinea con la variacion del campo coercitivo en las curvas de histéresis. Un claro ejemplo

de esto es el aumento progresivo de la coercitividad entre 440 mA y 560 mA, seguido por una
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marcada disminucion en 600 mA, y posteriormente un incremento hasta 680 mA. La intensidad de
los diagramas FORC, representada por la escala de colores, sigue esta misma tendencia.

Si analizamos las curvas de histéresis en funcion de la corriente de recocido, es evidente
que se producen cambios estructurales, los cuales pueden atribuirse a la eliminacién de tensiones
residuales inducidas por la temperatura ademas cambios producidos en la anisotropia por efecto
del campo magnético generado por el paso de la corriente eléctrica. Por lo tanto, estos cambios en
las curvas de histéresis estan directamente relacionados con la ganancia de anisotropia transversal
y con variaciones en la magnetostriccion [26]. La evolucion observada en las curvas de histéresis
también se refleja en los diagramas FORC, como se ha reportado en [28], donde se indica que
a densidades de corriente elevadas pueden iniciarse fendmenos de cristalizacion, lo que podria
traducirse en un aumento de la coercitividad.

Las curvas GMI para los distinta corrientes de recocidos, presentan una distribucién de
varicion mdxima de impedancia similar documentada en el estudio [2], donde se observa una coin-
cidencia en el aumento progresivo en la variacion de impedancia, esto ocurre para las corrientes
entre 440 mA hasta 600 mA mientras que luego desciende progresivamente. En particular, se en-
cuentra que el valor maximo ocurre a 600 mA, mientras que el minimo se da en 680 mA. Aunque
los valores de variaciéon de magnetoimpedancia reportados en dicho estudio son mayores a los
obtenidos en el nuestro.

La disminucion en la variacién del valor de magnetoimpedancia mds alld de los 600 mA se
debe al inicio de la cristalizacién del material, lo que limita el aumento de la permeabilidad. Esto
resulta evidente en la muestra recocida a 680 mA, y ademas en el diagrama FORC nos presenta
una mayor intensidad que el resto, lo cual es un claro indicio que se vuelve mds irreversible, lo que
puede ser atribuido a la formacién de nanocristales.

Para un tratamiento térmico a 600 mA el material alcanza una estabilidad mayor dismi-
nuyendo intensidad las interacciones entre dominios por efectos de tensiones internas como se
muestra en el rango del diagrama de la fig.3.15d) lo que hace que anisotropia inducida en el reco-
cido aumente considerablemente, esto lo podemos observar en la curva GMI que presenta el mayor

campo de anisotropia efectiva.

Departamento de Fisica 66



UNIVERSIDAD TECNICA
FEDERICO SANTA MARIA

3.3. Conclusiones

Hemos logrado implementar con éxito un sistema de medicién de curvas de magnetoim-
pedancia, que ha permitido obtener dichas curvas con precision. Ademas, utilizamos un magne-
tometro de induccion para medir los ciclos de histéresis y generar los diagramas FORC de las
cintas ricas en cobalto. Esto nos ha permitido determinar pardmetros clave, como la distribucién
de coercitividad y la forma de las curvas de histéresis.

En el caso de las cintas Metglas 2714A, hemos obtenido informacion relevante sobre la
anisotropia magnética. A partir del analisis de magnetoimpedancia y ciclos de histéresis, se con-
cluye que el dngulo preferente de magnetizacion es de 90° con respecto a las estrias. En las curvas
GMLI, se observa una tendencia a un tnico pico y valores de campo de anisotropia mas bajos en
esta cinta, lo que contrasta con la cinta cortada en direccion de las estrias. Esta ultima presenta
una anisotropia transversal bien definida en relacién con su geometria. En cuanto a las curvas de
histéresis, ambas muestras presentan formas similares, pero diferencidndose con en su campo de
anisotropia, es decir, la cinta cortada a 0° requiere un campo mayor para alcanzar la saturacion, lo
que genera una leve inclinacion en la curva, un comportamiento caracteristico para la cinta que pre-
senta mayor anisotropia efectiva. Por otro lado, los diagramas FORC no resultan concluyentes, ya
que las muestras de 0° y 90° presentan caracteristicas similares en términos de campos coercitivos
y estructura multidominio, haciendo que dichos diagramas sean pricticamente indistinguibles.

Para las cintas con composicién (Cog g5Feq o5)75S110B15, los efectos de la corriente de re-
cocido son particularmente notorios. Esto se evidencia tanto en las curvas de histéresis como en los
diagramas FORC y las curvas de impedancia. En particular, las curvas de histéresis y los diagramas
FORC muestran una fuerte coherencia entre si: la corriente modifica la distribucion coercitiva y
la forma de la curva de histéresis, lo que sugiere efectos de relajacion estructural y variaciones en
la anisotropia. A corrientes mas elevadas (680 mA), se alcanza el punto de cristalizacion. En el
caso de las curvas GMI, también se observan estos efectos, con una reduccion significativa de la

variacién de magnetoimpedancia.
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Anexo

Figura 3.17: Diagrama de bloques del programa LabVIEW del medidor de magnetoimpedancia
(aplicar zoom)
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