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L1- D TION

Desde la aparicién en 1960 del primer amorfo metdlico [1}, el estudio y
desarrollo de los materiales amorfos ha supuesto un campo de gran interés debido a sus
caracteristicas bésicas, como son la falta de periodicidad traslacional y la naturaleza no
direccional de su enlace. Ello supuso una gran ruptura frente a los materiales conocidos

hasta entonces.

Junto a este aspecto, de interés fundamental, los materiales amorfos presentan
unas grandes posibilidades desde el punto de vista de sus aplicaciones tecnolégicas;
como es bien sabido [2-7] algunos de estos materiales exhiben notables propiedades
mecdnicas (elevada tenacidad, con limites de fractura por traccién en cintas de Fe-Ni
del orden de 2000 MPa), quimicas (la resistencia a la corrosiéon de las aleaciones
amorfas Co-W y Fe-W es varios 6rdenes de magnitud superior a las correspondientes

aleaciones cristalinas [8]), etc.

Sin embargo, el aspecto que m4s nos interesa desde el punto de vista de nuestro
trabajo son las propiedades magnéticas de estos materiales para sus posibles aplicaciones
tecnoldgicas. Una de la caracteristicas fundamentales de los amorfos, desde este punto
de vista, es su cardcter de materiales blandos. Carecen de anisotropia magnetocristalina,
por lo que la principal fuente de anisotropia es la introducida mediante tensiones en el
proceso de fabricacion, siendo gran parte de estas tensiones eliminables mediante
tratamientos térmicos. Como consecuencia presentan altas susceptibilidades (del orden
de 10°) y bajos campos coercitivos (hasta milésimas de Oe); ademis con una
resistividad, aproximadamente un orden de magnitud mayor que la del correspondiente

estado cristalino, hace que disminuyan las pérdidas por corrientes inducidas.

Por otro lado, la gran cantidad de composiciones existentes y la posibilidad de
variar sus propiedades mediante diversos tratamientos, hace posible disefiar, dentro de
unos ciertos limites, el material méds adecuado para una determinada aplicacién. De
hecho, los materiales amorfos ferromagnéticos han desplazado pricticamente a otros

mds convencionales como los ferromagnéticos cristalinos, semiconductores,
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ferroeléctricos, etc. [4], en el desarrollo de nuevos sensores de gran robustez necesarios
para la automocion, robética, medidas industriales, etc. donde los requerimientos son

sumamente severos.

Las anisotropfas inducidas por tratamientos térmicos tienen una gran importancia
en los materiales amorfos ya que, al no tener anisotropia cristalina, las dnicas que se
presentan son las de origen magnetoeldstico y las anisotropfas inducidas. Las primeras
son modificables mediante recocidos que relajen las tensiones internas, y las segundas
pueden ser controladas fécilmente por el experimentador. En el caso de los materiales
amorfos, al ser compuestos de dos o mds elementos metdlicos, las anisotropfas
inducidas pueden llegar a ser muy fuertes (en compuestos de Fe, Co, B y Si se han
reportado anisotropfas inducidas por recocidos bajo campo magnético de hasta 800 J/m’
[9]), esto hace que se pueda dedicar un material con la misma composicién a diversos

usos. Los tratamientos normalmente utilizados para inducir anisotropias son:

1 -  Recocidos bajo campos magnéticos. Se inducen anisotropias en aleaciones,
debidas a un mecanismo de orden direccional [10].

2 - Recocido bajo tension. St las tensiones no producen deformaciones pldsticas, el
mecanismo es el mismo que el anterior, si bien permite bajo ciertas condiciones
inducir anisotropfas no homogéneas [11].

3 -  Recocidos con deformaciones pldsticas. En algunos materiales amorfos se
inducen anisotropfas en la direccién transversal a la tensién aplicada [11-12],
siendo el origen de dichas anisotropias las tensiones internas inducidas por la
deformacién del material {2].

4 - Recocidos locales por irradiacién ldser. Recientemente se ha demostrado que
tratamientos locales con ldser son capaces de inducir anisotropfas en materiales
amorfos. El mecanismo de induccién de estas anisotropias puede ser el origen
magnetostdtico en muestras de baja A,, o de origen magnetoeldstico por la
interaccién entre dreas cristalizadas y dreas amorfas en los materiales de alta A,
[13-17].

Estos tratamtentos se suelen utilizar para homogeneizar ¢l material reduciendo
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sus tensiones residuales [16], inducir anisotropias en la direccién mds adecuada [26],
inducir anisotropfas que anulen las preexistentes, inducir centros de bloqueo de paredes
{271, mejorar las cifras de pérdidas con la frecuencia variando la estructura de dominios
magnéticos [28], modificar la coercitividad y permeabilidad [18-20] o conseguir

pequefias variaciones en las magnitudes magnéticas fundamentales [21].

Son muchos los trabajos existentes sobre Ia influencia de tratamientos térmicos
en las propiedades de los amorfos [18-22]; sin embargo, son relativamente pocos los
que se encuentran sobre la utilizacién local de dichos tratamientos térmicos y su posible
aplicacion tecnolégica. En este trabajo nos proponemos abordar el tema de los recocidos
locales de muestras amorfas ferromagnéticas con el fin de poder variar localmente sus
propiedades y conseguir en una muestra el tipo de material mds adecuado para su

utilizacién en el campo de los sensores y de las etiquetas magnéticas.

L2 - PLANTEAMIENTO DEL TRABAJO

Como ya se ha mencionado, las excelentes propiedades magnéticas de los
materiales amorfos han suscitado un interés creciente, desde el punto de vista
tecnolégico, por su potencial como sustituto de los nicleos de hierro - silicio de los
transformadores y por su aplicacién en el campo de los sensores y dispositivos de
seguridad. Los materiales amorfos poseen pocas pérdidas y una permeabilidad
magnética mayor que la presentada por el acero al silicio. Sin embargo, los amorfos
ricos en hierro con constante de magnetostriccion positiva utilizados en los
transformadores, son muy sensibles a las tensiones externas aplicadas en el proceso de
manipulacién y sus propiedades blandas se deterioran rdpidamente cuando se producen
este tipo de tensiones. Como los materiales amorfos son un estado metaestable, un
tratamiento térmico producird grandes variaciones en sus caracteristicas. Después de la
cristalizacién no presentan interesantes propiedades mecdnicas ni magnéticas, pero
calentando por debajo de la temperatura de cristalizacién se relajan las tensiones
internas presentes en el material, produciendo un reordenamiento de corto alcance,

aumentando la calidad de las propiedades magnéticas del mismo.
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Se han venido realizando diversos estudios acerca de la influencia que pueden
tener los tratamientos térmicos sobre los materiales amorfos, y se ha demostrado que
el recocido hace disminuir las tensiones internas de estos materiales y que dicho
tratamiento puede emplearse para producir una anisotropia magnética unidxica en las
muestras. Hasegawa et al. [14] ya en 1981, utilizando un homo convencional para el
tratamiento térmico de ndcleos de Fe,;NiMo,B,(Si,, demostraron que no se podia
obtener una minimizacién simultdneamente del campo coercitivo y las pérdidas por

histéresis.

Sin embargo, mediante otros tratamientos térmicos si es posible minimizar el
campo coercitivo y las pérdidas. Taub [15] en 1984 sefialg, que el tratamiento calorifico
uniforme de los materiales amorfos, para su aplicacién como nicleos de
transformadores, es dificil realizarlo debido a la pobre conduccién térmica del micleo,
y creé un modelo para explicar y predecir el flujo y los cambios estructurales que
tienen lugar en los materiales amorfos a elevadas temperaturas [15-16]. De esta forma,
argumentd que el tratamiento término éptimo de materiales amorfos, consiste en la
aplicacidn de una temperatura muy alta en un corto espacio de tiempo, es decir, a través
de un calentamiento y enfriamiento rdpido. Para dicho tratamiento, Taub usé el material
amorfo Fey,.sB,,sSi, poniéndolo en contacto térmico con un calentador de cuarzo {16]
a upa temperatura de 500 °C durante 45 s, consiguiendo reducir el campo coercitivo y
las pérdidas del material.

Paralelamente, Lanotte y Luponio [17] en 1983 realizaron el recocido de cintas
de Fe,Ni,P,,B, mediante un ldser continuo con un didmetro seis veces mayor que la
anchura de la cinta, introduciendo todo el sistema en atmdsfera de Ar para evitar la
oxidacién. La temperatura de la muestra la calculan mediante un termopar de Pt-Rh
puesto en contacto con la cara no irradiada de la muestra, asegurando un error en la
medida del orden del 1%. El recocido con ldser lo realizan con tiempos de 1 s,
comparando los resultados con los obtenidos del recocido en un horno convencional
durante 2 h. Asi obtienen que a temperaturas por debajo de 500 °C, el recocido con
ldser produce una relajacién de las tensiones internas del orden del 30% mayor que con

el recocido en horno convencional. A la vez realizan un modelo térmico, en el cual
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calculan el comportamiento de la temperatura mediante un método de integracion
numérica doble, y obtienen experimentalmente la variacién de la permeabilidad del
metglas 2826 en funcién de la tensién externa aplicada.

Jagielinski [23-24], a su vez, hace el recocido de materiales amorfos haciendo
pasar una corriente eléctrica a través de ellos durante un breve espacio de tiempo
(Flash-annealing). Aplicé este método en la aleacién amorfa de constante de
magnetostriccion cero Fe, ;C0435i,sB,g, haciendo pasar sobre muestras de 5 cm de
longitud, una corriente eléctrica méxima de 5 A durante tiempos que van de 0.1 s a 20
s, consiguiendo una temperatura maxima de 800 °C sin llegar a cristalizar la muestra.
De esta forma obtuvo un valor mdximo de la permeabilidad, mayor que el obtenido
mediante el recocido convencional, reduciendo a su vez la anisotropia inducida durante
el proceso de enfriamiento y evitando la oxidacién de la superficie, con lo que no se
deterioran las propiedades eléctricas del material. El problema principal que se
encuentra en este trabajo es la determinacién de l1a temperatura de la muestra. Al no
poder medirla directamente, Jagielinski recurre a estimarla mediante el tiempo que tarda
en alcanzar la temperatura de Curie. El tratamiento lo realiza con la muestra inmersa
en nitrégeno lfquido, con lo que se tiene que calentar primero el nitrégeno préximo a

la muestra y empezar a gasificarse antes de que suba la temperatura en el material.

Continuando los trabajos de Jagielinski, Gibbs et al. [25] aplicaron el flash-
annealing al Fe,,Ni B,y (VAC 0040) y al Fe,(NioP, Bs (METGLAS 2826) para estudiar
la variacién del campo coercitivo en funcién del mimero de pulsos. Usaron muestras
de 10 cm de longitud, por las que hicieron pasar corrientes de hasta 10 A durante
tiempos que van de 0.1 ms a 112 ms, consiguiendo una temperatura méxima de 500 °C.
Mediante dicho tratamiento, obtuvieron un campo coercitivo para el Metglas 2826 de
0.55 A/m y para el VAC 0040 de 0.65 A/m, a diferencia del resultado obtenido
mediante el recocido con horno convencional de 0.9 A/m y 0.75 A/m para ambas
muestras respectivamente. Mediante pulsos de 10 ms de duracién consiguen una
temperatura de 500 °C, estimando la formacién de 10'* micleos/m® de cristalizacién,
creciendo posteriormente cada nicleo en un cristal de 0.1 pm de didmetro medio. Sin

embargo, recociendo en un horno convencional a 375 °C durante 300 s se producen 10"
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niicleos/m’, creciendo cada uno con un didmetro medio de 0.3 um.

El efecto de los cristales en las propiedades magnéticas depende del tamafio del
cristal en relacién con la anchura de la pared, y en la dispersién de los cristales en
relacién con la geometrfa del dominio. En un amorfo rico en Fe, eliminando las
tensiones internas con un recocido la anisotropfa uniaxial promedio es del orden de 100
J/m® y la constante de canje de 3.10" J/m, dando una anchura de pared del orden de
0.7 pm. Como se puede observar, esto es comparable al tamafio de los cristales
producidos en el recocido con el hormno, produciendo un aumento de los centros de
nucleacién y un aumento del campo coercitivo del material. Como se puede observar,
mediante el flash-annealing se consigue una gran reduccién del campo coercitivo frente
al tratamiento térmico convencional, y ademds se evita la nucleacién y crecimiento de

cristales, y se reduce el grado de oxidacién de las muestras.

Sea cual sea el tratamiento térmico a aplicar sobre un material amorfo, van a
haber una serie de condiciones que nos van a limitar la aplicabilidad de dicho
tratamiento. Por una parte la temperatura de recocido no puede ser demasiado alta, con
el fin de evitar la cristalizacién, y por otra el tiempo de enfriamiento debe ser lo mds
corto posible, de manera que se minimice la anisotropfa inducida durante el proceso de

enfriamiento, el cual deteriora las propiedades magnéticas del material [24].

Bl objetivo principal del presente trabajo es 1a induccién de distintas anisotropfas
locales en cintas de aleaciones amorfas. Por ello, y dadas las ventajas expuestas
anteriormente como son el aumento de la permeabilidad, la disminucién del campo
coercitivo y del grado de oxidacién de los materiales, se ha optado por la aplicacién del

flash-annealing sobre cintas de materiales amorfos como tratamiento térmico.

La caracterizacién de las anisotropias locales se llevard a cabo estudiando
separadamente el comportamiento magnético de las muestras en la superficie mediante
el efecto Kerr magneto-6ptico transversal y el comportamiento magnético en el volumen

mediante un método de induccidn.
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Por dltimo se utilizard la técnica de Bitter para observar la estructura de
dominios de las muestras y obtener as{ una primera aproximacién de la estructura de
anisotropias locales.

Para poder realizar el tratamiento térmico a las muestras y la caracterizacién de
las mismas se han desarrollado una serie de dispositivos que vienen explicados en el

segundo capftulo.

El objetivo inicial que nos marcamos fué el de conseguir cristalizar el micleo de
las muestras manteniendo las superficies en estado amorfo. Durante el flash annealing
recubrimos las superficies de las muestras con distintos materiales disipativos, tal y
como se puede apreciar en el tercer capitulo, esperando conseguir asf nuestro objetivo.
De esta forma no conseguimos nuestro propdsito, pero logramos poder inducir en las
muestras distintas firmas magnéticas al obtener muestras parcialmente cristalizadas.
Posteriormente, y con el fin de controlar a voluntad dichas firmas, pasamos a recubrir
parcialmente las muestras con dichos materiales disipativos, consiguiendo de esta
manera controlar el volumen de la muestra cristalizada y por tanto su firma magnética
(Apéndice A).

Ante los resultados obtenidos llegamos a la conclusién de que, a diferencia de
lo existente en la literatura, el recocido con pulsos de corriente es un proceso térmico
inhomogéneo. Para constatar este hecho pasamos a estudiar la temperatura local de las
muestras durante el tratamiento térmico. En el capitulo cuarto se muestra el nuevo
procedimiento introducido por nosotros para la medida de la temperatura local y se

demuestra que el recocido de las muestras mediante el flash-annealing es inhomogéneo.

Una vez controlada la temperatura que alcanzan las muestras durante el
recocido, pasamos en el quinto capitulo a la realizacién de recocidos mucho mds
locales, del orden de los realizados con ldser. Para ello se realizé un dispositivo que nos
permitiera dar dichos tratamientos y obtuvimos los mismos resultados en muestras ricas
en Fe que los obtenidos mediante el recocido local con ldser. Ademds, en las muestras

ricas en Co, al dar un pulso de corriente se conseguia un cambio en la constante de
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magnetostriccidn de la muestra en la zona recocida, resultado bastante interesante por
su posible aplicacién tecnolégica.
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IL1 -

En este capitulo se van a exponer los procedimientos, técnicas y aparatos

utilizados en los diferentes tipos de estudios que se han lievado a cabo.

Las muestras utilizadas en este trabajo son muestras comerciales que han
necesitado una preparacién (corte sin inducir tensiones, tratamientos térmicos, etc.) para
su estudio. A continuacién se verdn los métodos de medida usados a fin de poder

estudiar adecuadamente las diferentes propiedades de las muestras tratadas.

1.2 - PREPARACION DE RA

Para la realizacién de un estudio riguroso y fiable de las propiedades magnéticas
de un material amorfo, es necesario poder conseguir muestras con dimensiones
adecuadas, pero de manera que el corte afecte 1o menos posible a las caracteristicas
magnéticas del material. Con este fin, y para poder obtener todas las muestras con las
mismas dimensiones, hemos desarrollado una cortadora eléctrica [1] adecuada al tipo
de material utilizado.

1.as miquinas que se suelen usar para cortar, mediante electro-erosién, muestras
conductoras son caras debido a que tienen que ser disefladas para aplicacién industrial,
donde es necesario tener una gran versatilidad y alta potencia para poder cortar piezas

masivas.

En los laboratorios no industriales, las muestras que normalmente se necesitan
cortar son generalmente pocas, de pequefias dimensiones y de formas determinadas (por
gjemplo en forma de disco para microscopia electrénica o largas y estrechas para
disminuir el campo desimanador). Por lo tanto, por regla general no es muy importante
que el tiempo necesario para poder cortar una sola muestra sea largo (del orden de unas

horas), y lo que sf resulta verdaderamente importante es que ¢l corte afecte 1o minimo
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posible a las muestras.

Por ello hemos desarrollado dos pequefias cortadoras: una para cortar muestras
en forma de disco y otra para hacer cortes rectos. El costo de estas miquinas es muy

reducido y mucho menor que el de las miquinas comerciales de electroerosion.

El esquema de la electrénica del aparato se puede ver en la figura 1. El voltaje
méximo del arco se controla mediante el transformador variable de entrada, su energfa
por medio del interruptor SW, seleccionando uno de los condensadores y su intensidad
méxima mediante la resistencia variable R1 (no inductiva). La distancia entre la cuchilla
y la muestra se regula con el potenciémetro R2, y conviene ajustar €l maximo voltaje

en unos pocos voltios por encima del voltaje del arco seleccionado.
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Figura 1. Diagrama del circuito electrénico de la cortadora,

El servomotor es un simple motor DC (6 V, 3 W) con la reduccién de frenado
necesaria para conseguir 10 RPM en el cabestrante, y estd controlado por el
amplificador operacional LM741 trabajando como un comparador. Las tomas de

corriente de 6 V y 12 V estdn independientes para evitar problemas de ruido.
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La figura 2 representa la seccién transversal del sistema usado para cortar las
muestras en forma de disco. La distancia entre la muestra y la pieza de hierro mévil D
estd controlada mediante el tomillo A. El tamaiio del disco se controla variando las

dimensiones de la hoja I (final de la pieza D). La misi6n del anillo de metacrilato H es
impedir el pandeo hacia arriba del resto de la muestra.
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Figura 2. Seccién transversal del dispositivo usado para cortar muestras de forma
circular. A, tomillo; B, contacto positivo de alto voltaje; C, metacrilato; D, pieza de
hierro mévil; E, fijador superior de 1a muestra (PVC); F, agujeros en el metacrilato;
G, cuchilla; H, aro de metacrilato; 1, muestra; J, fijador inferior de hierro de la
muestra; K, contacto de tierra; M, servo-motor.

La figura 3 muestra una perspectiva del sistema usado para hacer cortes rectos.
La cuchilla, en este caso un hilo tenso, también estd controlada por un tornillo, y el
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sistema electrénico es el mismo que en el sistema de corte en forma de disco. Como
cuchilla se han usado hilos de cobre y hierro, no habiéndose notado ninguna diferencia

apreciable en la calidad del corte.

Figura 3. Vista en perspectiva del dispositivo usado para cortes rectos. A, tornillo; B,
tensor; C, cuchilla (hilo de cobre); D, pieza mévil de hierro conectada al polo positivo
de la alta tensién; E, resorte entre la pieza mévil de hierro y la base; F, fijador de
hierro conectado a tierra; M, servo-motor eléctricamente zislado del soporte. Todo el
sistema, excepto el servo-motor, estd inmerso en un bafio de petréleo que actis como
dieléctrico.
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L.a muestra estd pegada al portamuestras por medio de unos pequefios imanes
distribuidos adecuadamente a lo largo de la misma.

Ambos sistemas han estado operando frecuentemente sin ningln deterioro
apreciable de los componentes. Adem4s, el sistema mecdnico puede ser modificado
ficilmente para otras aplicaciones, ya que no contiene ninguna parte critica.

El ajuste del sistema electrénico depende del material que se vaya a cortar y del
méximo dafio permitido en la muestra. Aumentando el voltaje del arco y la intensidad
méxima, la velocidad del corte aumenta, ya que en el mismo tiempo produce mayor
dafio en la muestra. Por ejemplo, nosotros hemos usado el aparato para cortar una

muestra de hierro, y usamos un voltaje de chispa de 500 V y una resistencia R2 de 100
Q.

Se ha usado normalmente petréleo, en lugar de benceno como bafio dieléctrico,
con el fin de reducir el riesgo de producir fuego o una explosién, aunque el benceno
muestra mejor constante dieléctrica. De todas formas, debe tenerse un cuidado especial
con la alta tensién en los electrodos ya que, aunque la energia almacenada en los

condensadores es pequeiia (0.2 J), la descarga eléctrica es peligrosa.

o.J3- TERMI - ALIN

Las muestras objeto de nuestro estudio han sido sometidas a diversos
tratamientos térmicos, bien en hormo convencional o, al ser muestras conductoras,
haciendo pasar una corriente eléctrica por ellas en un breve espacio de tiempo (flash-
annealing). Este segundo procedimiento es mucho mds rdpido y se pueden conseguir
temperaturas muy elevadas en tiempos muy cortos con intensidades de corriente del
orden de 15 A.

Para ello fue necesario construir un artificio electrénico que diese corrientes

estables y elevadas en tiempos cortos (pulsos de corriente), de forma que se pudiese
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controlar el tiempo de duracién de los pulsos entre 14 us y 4 s. Por ello hicimos
inicialmente el montaje de la figura 4, donde la duracién del pulso depende del
integrado LM555, pero nos encontramos con el problema de la repetitividad y control
del tiempo de los pulsos. Debido a esto y a que observamos también la aparicién de
pulsos de rebote producidos por el pulsador, hicimos un segundo montaje cuyo esquema

se muestra en la figura 5.
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Figura 4. Primer esquema electrénico del sistema experimental.
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Figura 5. Esquema electrénico del montaje definitivo.

En dicha figura se puede observar que las tres puertas inversoras LM4009 se han
usado para construir un oscilador, que es el que controla el reloj del generador de
pulsos programable construido con los tres 1 M4526. Mediante los doce switches se
selecciona, en forma binaria, el tiempo de duracién, de modo que el switch menos
significativo nos proporciona un pulso de 2 us de duracién, mientras que el mds

significativo produce un pulso de 2048 ms.



22 CAPITULO I

El principio de funcionamiento es el siguiente: al cerrar el pulsador se produce
un "0" en el Preset Enable de los tres LM4526. Asf, la informacién que hay en sus
entradas se carga, y el Inhibit del primer chip se pone a cero, con lo cual la puerta OR
74HC32 tiene dos ceros en la entrada y produce otro cero a la salida. Posteriormente,
mediante una puerta inversora, ese cero se convierte en un "1%, y este es el pulso que
llega al sistema de transistores. El principio de funcionamiento del resto de la placa es

el mismo que el que se describird en el tercer capitulo.

Este artificio experimental permite la realizacién de tratamientos térmicos
mediante flash-annealing para un amplio rango de tiempos, 14 us - 4 s, y con corrientes
de hasta 15 A. A su vez, nos permite dar esos tratamientos en atmésfera controlada y/o
con la muestra en contacto térmico parcial o total con diferentes medios térmicamente

disipativos, y por lo tanto dar tratamientos térmicos locales.

11,4 -

En esta seccidn vamos a exponer las técnicas que se han usado para poder llevar
a cabo la caracterizacién de los materiales ferromagnéticos objeto de nuestro estudio.
Mi4ds concretamente, nos cefiiremos a la obtencién de los ciclos de histéresis de las

muestras, para la posterior determinacién de los pardmetros magnéticos de las mismas.

11.4.1 - Ciclos de histéresis

En este apartado tenemos que hacer una distincidn entre los ciclos de histéresis
del volumen y de la superficie de las muestras. A su vez, para la obtencién de los ciclos
en el volumen vamos a usar dos métodos diferentes, uno es el que nosotros llamamos
convencional, por ser el usado habitualmente y que estd descrito en todos los libros,
salvo modificaciones concretas para cada tipo de muestras estudiadas, y el otro es el
que denominamos método de los arménicos, que es un sistema desarrollado enteramente

por nosotros y que mide las componentes de Fourier de sefiales eléctricas de bajo nivel.
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Aplicando este sistema para la medida de los arménicos del ciclo de histéresis dindmico
de un material amorfo, somos capaces de reconstruir dicho ciclo a partir de estos

armonicos.

I1.4.1.1 - Convencional

Vamos a empezar viendo en este apartado, la obtencién de los ciclos de

histéresis en el volumen de la muestra,

AMPLIFICADOR O5C T LADOR
POTENCI R
[ CRDENA DOR
AMPLIF1 ¢A DOR I NTEGRADOR
= ¥
[l —
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1 =

Figura 6. Esquema del método convencional utilizado para la obtencién del ciclo
de histéresic de las muestras.

La base del circuito se puede ver en la figura 6. Un amplificador proporciona
una corriente alterna a una bobina, que genera un campo uniforme conocido en la
posicion en la cual se coloca la muestra, que es en el centro del carrete. En serie con
éste se conecta un resistor conocido, con €l que podemos obtener un voltaje
proporcional al campo aplicado que, debidamente amplificado, es el que se lleva a las
placas horizontales de un oscilégrafo de rayos catédicos. El cambio de flujo producido
por la muestra, origina una f.e.m. en la bobina secundaria, debido a su autoinduccién
mitua con los carretes generadores del campo. Esto se compensa posteriormente,
conectando en serie - oposicién con el secundario una segunda bobina secundaria lo m4s

parecida posible a éste, pero lo suficientemente lejos de él como para que la muestra
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no le afecte. De esta manera, la mejor compensacién se obtiene moviendo la segunda
bobina, consiguiendo as{ que la sefial llevada a la entrada del amplificador, sea
unicamente la debida al cambio de flujo producido por la muestra. Después de la
amplificacidn, la seiial es integrada y llevada a las placas verticales del oscilégrafo y
a un ordenador para la toma de datos.

Para obtener una representacidn adecuada de los ciclos de histéresis, es necesario
que el cambio de flujo esté dentro del rango de 5x10* a 5 maxwells, por lo cual hay
que tener especial cuidado con las diferentes fuentes de ruido que pueden afectar al
sistema. Esto nos lleva a un punto importante en este montaje, y es el de la eleccién de
la frecuencia de operacion, ya que ésta nos va a determinar la electrénica que va a ser

necesaria utilizar,

Por otro lado, no es conveniente hacer las medidas a 50 Hz, ya que dada la
impedancia de entrada de los integradores electrénicos y el gran nimero de espiras de
los secundarios, resulta muy dificil eliminar e} ruido de esta frecuencia inducido en el
circuito por la red. Dicho efecto se manifiesta, en el mejor de los casos, en un bucle
en los extremos del ciclo de histéresis, aunque dependiendo de la constante L-R del
circuito a veces puede pasar desapercibido, pero induce errores en Jas medidas de la
imanacién de saturacién y del campo coercitivo del ciclo de histéresis. Debido a eso,
trabajaremos, siempre que nos sea posible, a una frecuencia menor, en concreto a 3¢
Hz.

I1.4.1.2 - Armdnicos

Recientemente se ha dedicado gran atencién a la caracterizacién de materiales
magnéticos usando el andlisis de Fourier del ciclo de histéresis [2-6]. Este andlisis se
realiza obteniendo numéricamente las componentes de Fourier del ciclo de histéresis
medido mediante métodos convencionales (magnetdmetro de muestra vibrante [2],

fhixmetro integrador [3]...).
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En este apartado vamos a ver un aparato que puede acoplarse con un
amplificador lock-in de dos fases, para medir directamente las componentes de Fourier
del ciclo de histéresis o la funcién de transferencia de un sistema eléctrico. De esta

manera, el ciclo de histéresis puede ser reconstruido a partir de los arménicos medidos.

El sistema estd controlado por un ordenador y es capaz de medir las 20 primeras
componentes de Fourier del ciclo de histéresis, y cambiar automdticamente la amplitud
y la frecuencia del campo magnético aplicado a la muestra [7]. La frecuencia se puede
variar de 20 Hz a 1000 Hz en 256 pasos, y es posible tomar 256 amplitudes diferentes

de la sefial excitadora.
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Figura 7. Diagrama de bloques del sistema experimental

Las componentes de Fourier se han obtenido midiendo, con el amplificador lock-
in, los 20 primeros arménicos de la f.e.m. inducida en un carrete secundario arroyado
alrededor de la muestra. Nosotros hemos preferido medir este voltaje, proporcional a
dM(t)/dt, en lugar de la sefial integrada, M(t), debido a que en esta sefial la amplitud
de cada arménico es 1/n veces (donde n es el mimero del arménico) mds pequefia que
en la sefial dM(t)/dt.

La mayor ventaja de usar un amplificador lock-in, es la gran sensibilidad del
método de medida (1 nWb a 20 Hz) y la inmunidad al ruido.
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La figura 7 muestra el diagrama de bloques del sistema experimental para las
medidas magnéticas. El generador controlado digitalmente produce una onda sinusoidal
cuasiperfecta, de frecuencia f y en fase con una onda cuadrada, de frecuencia n*f, que
es la que se toma para sintonizar el lock-in. La amplitud y la frecuencia de la onda
sinusoidal estdn controladas por dos buses de 8 bits, mientras que el factor

multiplicativo n puede variar de 1 a 20 y se selecciona mediante un bus de 12 bits.

La onda sinusoidal se usa para producir el campo magnético H, y la onda
cuadrada para sincronizar el amplificador lock-in. La salida de éste, nos dard entonces
la amplitud RMS (fase y cuadratura) de la sefial de entrada compuesta con la sefial de
referencia de frecuencia n*f. Entonces, seleccionando el factor n, podemos obtener las
amplitudes RMS de las 20 primeras componentes de Fourier de la f.e.m. inducida en

el secundario.

El relé se usa para seleccionar una medida, con el amplificador lock-in, del

campo generado H o de la f.e.m. inducida.

En la figura 8 se puede observar el diagrama del circuito del generador
controlado digitalmente:

- En el bloque A se genera la onda sinusoidal, leyendo con el DAC 1007 la onda
anteriormente grabada en las dos memorias EPROM 2716. Un periodo de la onda
sinusoidal estd construida con 10 bits de resolucién en las EPROM (los 8 MSBs en la
memoria 1 y los 2 LSBs en la memoria 2). El nimero total de palabras de 10 bits
grabadas es de 1440, y cada palabra seleccionada se convierte en una sefial analdgica
por medio del DAC 1007.

- El bloque C es un divisor de frecuencia, programable por medio de los
switches o del bus Bi de 12 bits proveniente dei controlador INTERFACE RS232. Los
pulsos generados en este bloque, son usados por el contador 4040 para generar una
onda cuadrada en fase con la onda sinusoidal, que tiene una frecuencia f=£/1440,

donde f, es la frecuencia del reloj, con lo que la frecuencia de la onda cuadrada es
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Figura 8. Circuito esquemitico del generador controlado digitalmente.

f,=f*1440/n, siendo n el mimero del bus Bl. Hemos escogido 1440 posiciones de
memoria para grabar la onda sinusoidal porque con este nimero se pueden obtener sin
error ondas cuadradas de frecuencias 1f, 2f, 3f, 4f, 5f, 6f, 8f, Of, 10f, 12f, 15f, 16f,
18f y 20f. Las frecuencias 7f, 11f, 13f, 14f, 17f y 19f tienen un error de 0.13%,
0.08%, 0.2%, 0.15%, 0.4% y 0.3% respectivamente.

El reloj de entrada es una sefial cuadrada de 1.5 MHz, conectada al divisor de
frecuencia programable de 8 bits. La amplitud de la sinusoidal de salida, estd controlada
por un amplificador de ganancia programable de 8 bits, y ambos circuitos se programan
mediante dos buses de 8 bits del controlador (figura 9).

- En el bloque B se seleccionan los datos. Con cada pulso de reloj, €l nimero
de cuentas aumenta y un nuevo dato pasa por el DAC, de manera que cuando dicho
nimero es igual al valor seleccionado por los switches, el perfodo completo pasa por
el DAC y el contador se resetea, volviendo a empezar el proceso con el siguiente pulso

de reloj.
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Figura 9. Diagrama del circuito del controlador.

Todo el sistema est4 controlado por medio de dos RS232 conectadas a un
controlador desarrollado por nosotros, que es el que nos permite medir las componentes
de Fourier del ciclo, y cambiar la frecuencia y la amplitud del campo aplicado. En Ia
figura 9 se puede ver un esquema de dicho controlador. Los cuatro LSBs del bus de 8
bits de la salida de la RS232 se llevan al primer flip-flop 40175, donde se graban los
4 MSBs. Cuando la direccién 15 del 4514 se activa, la informacién grabada en el
primer 40175 pasa al segundo 40173, y por lo tanto a los buses de salida y a las lineas
de control. De esta manera, puede escribirse cualquier palabra en cualquier bus de
salida o activar la linea de parada. Las otras puertas se usan para controlar las lineas
de protocolo.

Hemos usado este sistema para medir las curvas de imanacién en diversas
muestras. Si nos fijamos por ejemplo en las del Metglas 2826 (50 um de espesor, 2 mm
de anchura, M, = 0.75 T), realizadas con un secundario de una espira, se puede
observar que el flujo miximo esperado es de 150 nWb, con lo cual seria imposible
medir el ciclo de histéresis con un flixmetro integrador convencional, ya que su
sensibilidad mdxima es de 50 xWb/V con un ruido de § mV, con lo que el cambio de
flujo mdximo que puede detectar es de 250 nWb. Sin embargo, ¢l limite tedrico de la
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sensibilidad de nuestro aparato es de 0.2 nWb a 100 Hz, con lo que es posible medir
muestras con una seccién transversal 700 veces mds pequeiia que la del Metglas usada
por nosotros.

Inicialmente, para la obtencién del ciclo de histéresis mediante este sistema,
usamos unos carretes Helmholtz de unos 7 cm de radio, con el fin de poder acceder
facilmente a la muestra y poder obtener la mdxima compensacion posible. No obstante,
estos carretes no daban el suficiente campo para poder saturar las muestras, y por ello
usamos finalmente un solenoide refrigerado por agua, capaz de proporcionar hasta
0.8T.

Con el fin de obtener un buen ajuste, construimos dos secundarios planos,
enrollados en forma de espiral y conectados entre si en serie-oposicién, de forma que
se anulasen todos los campos y que solo tuviéramos campo magnético en el plano de
los secundarios. Como se puede ver en la figura 10, estos carretes los pegamos a una
plancha y pusimos tres tornillos formando un tridngulo, y con un paso de rosca muy
pequeifio, para poder hacer un ajuste lo mds fino posible. A su vez, esta plancha se situa

sobre una plataforma y todo el conjunto se introduce en el interior de los Helmholtz.

TORNILLOS DE AJUSTE

S

SECUNDARIOS

PLATAFORMA FIJA

Figura 10, Sistema de carretes secundarios.
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Las figuras 11a y 11b muestran respectivamente, las componentes de Fourier de
la sefial dB/dt obtenidas directamente con nuestro sistema y las del ciclo de histéresis

obtenido después de una integracién,
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Figura 11, (a) Componentes de Fourier de Ia sefial dB(t)/dt. (b} Componentes de

Fourier de la sefial B(t). *, coeficientes del seno; o, coeficientes del coseno.

En las figuras 12a, 12b y 12¢ se pueden observar las sefiales dB(t)/dt y B(t), y

el ciclo de histéresis reconstruidos; el ciclo no aparece centrado debido a que no se ha

compensado el campo magnético terrestre. Estas medidas se han realizado a 100 Hz,

y el ciclo de histéresis asi obtenido se ajusta muy bien al medido con un carrete de 200

espiras usando un flixmetro integrador convencional.
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Mediante este sistema podemos entonces obtener el ciclo de histéresis de un
material ferromagnético, siendo el 1imite tedrico de la sensibilidad del sistema en la
medida del flujo magnético, considerando que el ruido del secundario es lo
suficientemente pequefio como para poder trabajar en la escala de mdxima sensibilidad
del amplificador lock-in, de 1 nWb a 20 Hz. También es posible evaluar directamente
las pérdidas por histéresis a partir de las componentes de Fourier del ciclo de histéresis
y €l campo aplicado. Se puede demostrar ficilmente que las pérdidas vienen dadas por

Ia expresién
W= [ HdM=2 Fx? (A, Hy+ B, Hy)

donde A, y B, son las amplitudes en fase y cuadratura del primer arménico del ciclo
de histéresis, y H, y Hj son las amplitudes en fase y cuadratura del primer arménico

del campo aplicado.

I1.4.1.3 - Kerr transversal

Un efecio magneto-9ptico que se suele usar frecuentemente en el estudio de ias
propiedades magnéticas de los materiales ferromagnéticos, es el efecto Kerr transversal.
En dicho efecto, 1a imanacién es paralela a la superficie de la muestra y perpendicular
al plano de incidencia de la luz plano polarizada, y se nos presenta un cambio en la
intensidad luminosa debido al cambio que se produce en el coeficiente de reflexién de
Ia superficie de la muestra. Dicho cambio lo recogemos mediante un fotodiodo, y la
salida de éste debidamente filtrada y amplificada es llevada a la componente Y de un
oscilografo (figura 13).

Como portamuestras usamos una plataforma circular, en el centro de la cual se
pega la muestra (figura 14). A su vez, este portamuestras s coloca sobre una base
semicircular con el fin de que se pueda girar la muestra 360°. De esta manera, podemos

girar la muestra para obtener ciclos de histéresis con distintas direcciones de imanacion,

determinar ejes ficiles en el

de las mismas, lo que hicimos recubriendo el resto de las mismas con una superficie
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Figura 13, Montaje del efecto Kerr transversal utilizado para la obtencién de ciclos de histéresis.

negra antireflectante.

En la visualizacién de los ciclos de histéresis mediante el oscilégrafo, nos
encontramos con el problema afiadido de la deriva, que nos impedia fijar la imagen en
la pantalla del oscildgrafo. Debido a esto, construimos un filtro de continua, cuyo
esquema se puede observar en la figura 15, y que a su vez nos amplificara la sefial. De
esta forma, la salida SO nos filtra la continua, y las salidas S1 y S2 ademds, nos

amplifican la sefial por 5 y 25 respectivamente, y actian como filtro paso bajo
eliminando la alta frecuencia.
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Figura 14, Portamuestras usado en e} efecto Kerr.

11.4.2 - Visualizacién de dominios

Otro estudio experimental que se ha realizado en este trabajo, es el de la
observacidn e investigacion de la estructura de dominios magnéticos. Para ello hemos
recurrido a dos diferentes técnicas que desarrollaremos a continuacién, los efectos
magneto-6pticos Kerr longitudinal y transversal, y la técnica del coloide o técnica
Bitter.

11.4.2.1 - Efecto Kerr

La amplia utilizacién del efecto Kerr longitudinal y transversal para el estudio

de la estructura de dominios y procesos de imanacién en materiales ferromagnéticos es
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un hecho conocido desde que, en 1876, Kerr descubriera el giro del plano de
polarizacién y la accién que, sobre la amplitud del vector eléctrico de un haz luminoso
planopolarizado, ejerce Ia componente de la imanacién contenida en la superficie del
material sobre el haz reflejado.

Sin embargo, este método tan simplemente descrito presenta diversos
inconvenientes, sobre todo si se emplea como técnica para la observacién de dominios
en materiales ferromagnéticos. La pequeiia magnitud de los efectos (diferencias de
minutos de arco para imanaciones en sentido opuesto en el caso del efecto longitudinal,
y una pequefifsima variacién del coeficiente de reflexién para el transversal) hace que
el contraste visual sea muy débil, y solo una cuidadosa técnica fotogréfica o un andlisis
Optico esmerado de la sefial hard posible la apreciacién de los dominios

ferromagnéticos.

Para la observacién de los dominios magnéticos se ha utilizado un microscopio
inverso Zeiss AXIOVERT 10 de luz reflejada polarizada [8], que puede adaptarse en
circuito cerrado a un monitor en color. Lleva un porta reflectores deslizante HD y la
iluminacién se hace con una fuente de alimentacién estabilizada de 12 V y 100 W.
Asimismo estd dotado de un filtro calorifico por reflexion, lo que garantiza una alta
estabilidad térmica.

La estabilidad de la fuente de iluminacién es un factor a tener en cuenta, ya que
la variacién médxima en la intensidad reflejada debida al efecto Kerr es del orden del
1%. Por tanto se ha construido una fuente estabilizada en voltaje (figura 16) con una
estabilidad de 3 en 100.000 (0.003%). La figura 17 muestra como evoluciona la
estabilidad de la fuente con el tiempo.

Las imdgenes son tomadas mediante una cdmara CCD montada sobre un
criostato enfriado por nitrégeno liquido, que trabaja en barrido lento para conseguir
largos periodos de integracién y bajo nivel de ruido.
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Figura 16. Esquema electrénico de Ia fuente estabilizada en voltaje (estabilidad
de 3 en 100.000) construida para la realizacién del efecto Kerr.

El campo magnético es producido mediante un par de carretes Helmholtz
colgados del techo, aisldndolos asi del sistema Sptico y evitando que se introduzca
vibracién alguna. El campo méximo que se puede producir es del orden de 1000 A/m
y se aplica en el plano de la muestra paralela y/o perpendicularmente al plano de

incidencia de la luz.

El foco luminoso y los aparatos de medida van colocados sobre un banco éptico
aislado del campo para evitar todo tipo de vibraciones. En un brazo del banco 6ptico
estd colocada la fuente luminosa y el polarizador, y en el otro se sitian el analizador,
una ldmina cuarto de onda y la cdmara CCD o el fotodiodo (figura 18). Todo el
sistema dptico estd cubierto de cartén negro mate, con el fin de evitar reflexiones

pardsitas que pudieran interferir con el haz reflejado y enmascarar los resultados.
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Figura 17. Evolucisn de la salida de la fuente con
el tiempo.

El montaje del efecto Kerr en el microscopio se realiza colocando la fuente
luminosa en un lateral del mismo y haciendo incidir el haz directamente sobre la
muestra. De esta manera, el haz reflejado pasa a través del ocular del microscopio,
pudiendo aprovechar los aumentos del mismo para recoger la imagen con la cdmara
CCD.

La observacién de los dominios ferromagnéticos mediante el efecto Kerr
transversal, se realiza colimando el haz incidente y haciéndolo pasar a través de un
polarizador, de manera que incida sobre la muestra con un dngulo de aproximadamente
60°. El haz reflejado se hace pasar a través de una ldmina cuarto de onda, reduciéndose
asi la elipticidad que aparece en ¢l rayo reflejado debido a la reflexién metdlica,
incidiendo después en un analizador. Como analizador y polarizador se han usado dos
prismas Glan-Thompson, ya que proporcionan unos grandes factores de extincidn.
Tanto el polarizador como el analizador estdn colocados perpendicularmente entre si y
forman un dngulo de 45° con el plano de incidencia, de manera que la extincién sea

maxima.
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Para conseguir el efecto Kerr longitudinal, se quita la 14mina cuarto de onda
dejando fijo el polarizador, y girando el analizador hasta conseguir la méxima extincién

luminosa.
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Figura 18. Diagrama esquemitico del dispositivo utilizado para la observacién
de dominios por efecto Kerr.

Cuando se realiza el montaje del efecto Kerr en el microscopio, se utilizan dos

polaroides, en lugar de los prismas Glan-Thompson, como polarizadores.

El procedimiento utilizado para la obtencién de las imdgenes de los dominios
consiste en tomar dos imégenes de la muestra, una saturada y la otra sin campo
aplicado, y restarlas digitalmente pixel a pixel. El sistema presenta as{ una mayor
resolucién que cualquier otro de los sistemas existentes. Las imdgenes son obtenidas con
14 bits de resolucién por pixel, lo que permite la observacién de dominios sin necesidad

de tomar un gran nimero de imdgenes [9-10].
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Analizando los tonos de grises de las imdgenes obtenidas, es posible la obtencién
local de la imanacién de las muestras, asf{ como, mediante un detallado andlisis de las
imdgenes, la obtencién de ciclos de histéresis locales de la superficie de la muestra.

11.4.2.2 - Técnica Bitter

Esta técnica fue el primer medio que se tuvo para la observacién directa de la
estructura de dominios y, por lo tanto su desarrollo ha contribuido enormemente en el

estudio del comportamiento de los dominios y de los procesos de imanacién.

Esta téenica es sobradamente conocida, por 1o que no nos vamos a extender en
ella. Para la observacién de los dominios usamos un microscopio Zeiss metalografico,
coloide comercial y dos pares de carretes Helmholtz que nos permitian la aplicacién de
campos magnéticos no solo en la direccién de la superficie de la muestra, sino también

en la direccién normal a la misma.
ILS - MEDIDAS TERMICAS

Para la realizacién de las medidas térmicas, tuvimos que recurrir a varios
montajes diferentes con el fin de poder relacionar la intensidad que recorre una muestra
con su temperatura.
II.5.1 - Temperatura

La curva de imanacién de las muestras en funcién de la temperatura, se obtuvo
por medio de un horno existente en nuestro laboratorio. Dicho horno se compone de

un tubo de cuarzo de 2.5 cm de didmetro interior y 1 m de longitud.

Dentro del horno se coloca la muestra entre dos ldminas de mica alrededor de
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las cuales se enrolla el secundario, espaciando lo mds posible las espiras para que no
se cortocircuiten en el caso de que el esmalte del hilo conductor se desprenda debido
al calor. Con el fin de uniformizar la temperatura de la muestra, se introduce todo el
sandwich anterior entre dos planchas de cobre, aisldndolas eléctricamente del secundario
con otras dos ldminas de mica (figura 19). Mediante un par termoeléctrico de Cromo-
Alumen colocado en el centro de la muestra, obtenemos una sefial proporcional a la
temperatura de la muestra. De esta manera, y midiendo la sefial del secundario,
podemos obtener la variacién de la imanacién con la temperatura, colocando todo el
sisterna en el centro de un par de carretes Helmholtz creadores del campo magnético.

COBRE
/ MICA
/ SECUNDARIO /
MICA
TERMOPAR =

/// /  MUESTRA //
MICA

Z//Z/ SECUNDARIO /
M

ICA
/ COBRE

Figura 19. Esquema del método utilizado en la obtencidn de 1a curva (M, T).

La resistencia la medimos con el conocido método de las cuatro puntas (figura
20): se hacen cuatro contactos puntuales en la muestra con pintura de plata. Los dos
contactos de los extremos se utilizan para hacer pasar una corriente eléctrica por la
muestra, y los dos mds interiores para poder obtener la diferencia de potencial al paso
de dicha corriente. Aquf nos encontramos con el problema de la homogeneidad de la
temperatura, ya que la temperatura del termopar no era la misma que la de la muestra.
Entonces, introducimos la muestra en un sandwich formado por dos ldminas de cobre,
y separadas de éstas mediante dos ldminas de mica. De esta forma, y poniendo en

contacto estas ldminas con la cabeza del termopar, aseguramos 1a homogeneidad de la
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temperatura debido a la gran conductividad térmica del cobre.

COBRE
HICA N
TERNOPAR p.
CCRRIENTE ELECTR[CA MICA Cﬂﬂnlmﬁcglﬁgcmm

CUBR

Figura 20. Esquema del método de las cuatro puntas.

I1.5.2 - Emisividad

La cdmara CCD que usamos para la obtencion de los dominios magnéticos
mediante el efecto Kerr, la empleamos también para poder conocer la distribucién de
la temperatura a lo largo de toda la muestra, mientras que por ésta pasa una intensidad

conocida.

Sujetamos la muestra mediante dos clemas por los extremos que a su vez, nos
sirven para realizar los contactos para hacer pasar una corriente eléctrica por ella. De
esta manera toda la muestra queda al aire, y enfocando la cdmara CCD a la muestra
dentro de una habitacién a obscuras, tenemos que al hacer pasar una corriente por la
muestra, €sta irradia y la cdmara CCD recoge el espectro de emisién del infrarrojo.
Entonces, mediante el software adecuado y estudiando pixel a pixel toda la muestra,
podemos obtener la distribucién de temperaturas de la muestra, la emisividad en funcién
de la intensidad, el error cuadritico medio cometido para cada intensidad y la relacién
entre la temperatura de la muestra con la intensidad que la recorre. Este sistema de
medida se estudiard mas detalladamente en el tema IV,
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IIL1 - INTROD I

La utilizacién de los materiales amorfos como materiales magnéticamente
blandos presenta, frente a las grandes ventajas de todos conocidas (alta permeabilidad,
alta resistividad....), el inconveniente de las grandes microcorrientes de Foucault que

elevan cosiderablemente las pérdidas magnéticas.

Este tipo de pérdidas son debidas al bajo nimero de paredes que intervienen en
los procesos de imanacién [1-3}. Un método 16gico para reducirlas seria aumentar el
nimero de paredes produciendo cristalizaciones locales mediante un recocido lo
suficientemente rdpido, que darfan lugar a una distribucién de centros de cristalizacién

en la muestra que, al tener distinta M, que la matriz amorfa, actuarian como centros de

nucleacién de paredes.

Mediante la wutilizacién de estos recocidos rdpidos, se pueden evitar los
problemas encontrados por Hasegawa y colaboradores [4]. Estos recocian con un horno
convencional y no lograban una minimizacién simultdnea del campo coercitivo y las
pérdidas por histéresis [5-6]. Ambas minimizaciones se pueden obtener si el recocido
es rdpido, ya que al ser el tiempo de enfriamiento muy corto, se reduce de una forma

considerable la anisotropia inducida en ese proceso.

En esta linea, otros autores sugieren que el recocido mediante corriente eléctrica
es mds facilmente controlable y produce distribuciones de temperatura mds homogéneas
en la muestra. Jagielinski [7-8] fue el primero en utilizar una corriente eléctrica durante
un breve espacio de tiempo (flash annealing) para recocer materiales amorfos. De esta
manera consegufa una mejora de las propiedades magnéticas de los materiales, pero no
liegaba a la cristalizacién de los mismos ni al control de la temperatura que alcanzaban
las muestras. Posteriormente, Gibbs y colaboradores [9] completaron y mejoraron dicho

tratamiento mediante la aplicacién de trenes de pulsos de corriente.

Aunque es estos trabajos descritos se han llegado a realizar estudios de cinéticas

de cristalizacién con este tipo de tratamientos, en ellos se olvida la diferencia de
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densidad entre el material cristalizado y el no cristalizado. Este efecto es importante ya
que esto hace que necesariamente alrededor de los volimenes cfistali:ados aparezcan
tensiones mecanicas no homogeneas que pueden bloquear el desplazamiento de paredes
endureceriendo el material. Por otra parte, si las corrientes de calentamiento son
suficientemente intensas y de corta duracién, es esperable un gradiente térmico entre
el volumen y la superficie de la muestra que producirfa un reparto no homogéneo de
los centros de cristalizacién. En este capitulo se intenta hacer un estudio de la
cristalizacién con este tipo de corrientes (controlando la densidad y duracién de las
mismas) para observar el efecto de las tensiones mecdnicas inducidas por el cambio de
volumen de las zonas cristalizadas, y observar el posible efecto de los gradientes de

temperaturas durante los recocidos por corriente.

1.2 - T A

Para la realizacién del tratamiento térmico de las muestras se ha diseiiado un
sistema que es capaz de aplicar grandes intensidades de corriente en tiempos muy
cortos. Para ello se¢ ha usado una unica fuente estabilizada en intensidad que
proporciona la corriente eléctrica a una resistencia o a la muestra a tratar de forma que
todo el sistema trabaje siempre en las mismas condiciones. En la figura 1 se puede
observar el diagrama de bloques del sistema experimental utilizado para el tratamiento

de las muestras.

En el estado inicial el transistor T1 estd al corte, y por lo tanto no pasa
intensidad por la muestra, mientras que el transistor T2 estd conduciendo, con lo que
toda la intensidad pasa por la resistencia. El sistema estd asl dispuesto para que la
intensidad esté siempre pasando por la resistencia o por la muestra, evitando el pico de
corriente que se producirfa en el momento inicial al hacer pasar la intensidad por la

muestra si el sistema funcionara como un conmutador.

Cuando liega un pulso a la entrada de la puerta inversora se pone a conducir €l
transistor T1 y a corte el T2, con lo que toda la intensidad pasa a través de la muestra
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Figura 1. Diagrama de bloques del sistema experimental.

durante el tiempo de duracién del pulso.

Para el buen funcionamiento del sistema hay que tener en cuenta diversos
puntos. El primero es que la resistencia 6hmica de la resistencia tiene que ser lo més
parecida posible a la de la muestra (del orden de 0.2 {2). Esto debe ser asi para que
podamos estar seguros de que toda la intensidad, que pasaba por la "resistencia”,
atraviese la muestra en el intervalo de duracién del pulso. A su vez, como por ella va
a estar circulando durante mucho tiempo una gran cantidad de corriente, alrededor de
14 A (todo el tiempo de funcionamiento del sistema excepto durante el pulso
seleccionado), es necesario que tenga un gran poder disipativo, y por ello se ha usado
hilo de Kantal bobinado no inductivamente sobre un soporte cerdmico disipativo para

su fabricacion.

El sistema permite asimismo dar los tratamientos térmicos en atmdésfera
controlada y/o con la muestra en contacto térmico parcial o total con diferentes medios
térmicamente disipativos. La gran diferencia entre los trabajos existentes y el nuestro
es que, mediante este sistema, podemos aplicar pulsos de hasta 15 A en tiempos que
van de 14 s a 4 s, lo que permite alcanzar temperaturas muy altas en tiempos muy
cortos (flash annealing) o bien recocidos mds lentos {current annealing) y distintos

tiempos de enfriamiento.
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Uno de los problemas que nos va a aparecer a la hora de realizar el tratamiento
térmico de los materiales con pulsos de corriente, va a ser la determinacién de la
temperatura de las muestras durante el recocido. Por esto, vamos a empezar por
estudiar la cinética del proceso térmico en cintas de 8 cm de longitud del material
amorfo Metglas 2705 M. Dicho estudio se ha dividido en dos fases: en la primera se
obtiene, en régimen estédtico, la relacién entre intensidad y temperatura de recocido, y
en la segunda el tiempo de estabilizacién de la temperatura para cada intensidad.

L3 - CINETICA DEL PROCESO TERMICO

La temperatura de la muestra durante el tratamiento térmico puede determinarse
mediante diversos métodos. Podrfa usarse un termopar en contacto directo con la
superficie de la muestra. Este método, sin embargo, no es fiable, ya que 12 masa del
termopar es comparable a la de la muestra en la zona de contacto y por lo tanto, la
temperatura de esa zona serd diferente del resto, con lo que la lectura del termopar ird

acompaiiada de un gran error.

El método utilizado en el presente trabajo para la determinacién de la
temperatura de la muestra durante el tratamiento térmico es semejante al utilizado por
J.M. Barandiardn y colaboradores [10] y se puede dividir en dos fases. En una primera,
lievada a cabo en régimen estitico, se compara la variacién de la imanacién de
saturacién con la corriente de recocido y la temperatura, cuando en este dltimo caso el
recocido se realiza en un homo convencional {10]. En ambos casos se aplica un campo
magnético longitudinal que satura la muestra en esa direccién. Naturalmente, este
método sélo es vdlido a temperaturas por debajo de la de Curie. Para temperaturas
mayores s¢ puede extrapolar basdndonos en temperaturas anteriores, o se puede utilizar
la emisién infrarroja de las muestras cuando por ellas circula la corriente, como se
discutird en el capitulo IV. La segunda fase, realizada en régimen dindmico, consiste

en el estudio cinético del proceso térmico.

Para la determinacién correcta de la temperatura de las muestras, es necesario
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conocer los pardmetros que van a controlar el proceso térmico. Veamos pues, cudles
son estos pardmetros y los mecanismos de transferencia de energfa térmica durante el

recocido.

I11.3.1 - Célculo tedrico

Existen tres formas diferentes de transmision de la energia térmica de un lugar
a otro: conduccién, conveccién y radiacién. En la conduccién, la energia térmica se
transmite como consecuencia de las interacciones entre 4tomos o electrones, aunque no
exista un transporte de las mismas. En la conveccidn, el calor se transmite mediante un
transporte directo de masa, y en la radiacién, por ultimo, la energia es emitida y

absorbida por los cuerpos en forma de radiacién electromagnética.

Consideremos una limina de seccién transversal A y longitud L.
Experimentalmente se encuentra que la cantidad de calor que atraviesa la limina por
unidad de tiempo, en el estado estacionario, es proporcional a la superficie A y a la
diferencia de temperaturas (T - T,), donde T, es la temperatura inicial (20 °C), e
inversamente proporcional a la longitud L. Representando por H la cantidad de calor
que pasa a través de la 1dmina por unidad de tiempo, e introduciendo el coeficiente de
conductibidad térmica K de la sustancia tendremos:

KA(T - T)

- ——

- L

El ritmo mediante el cual un cuerpo radia energfa térmica es proporcional al
drea del cuerpo y a la cuarta potencia de su temperatura absoluta. Este resultado
obtenido empfricamente por Josef Stefan en 1879 y deducido tedricamente por Ludwig
Boltzmann unos cinco afios después, denominada ley de Stefan-Boltzmann, se escribe

en la forma

I=eo ST

en donde I es la potencia radiada en vatios, S el drea, e la emisividad del cuerpo que
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varfa de 0 a 1 y que depende de la superficie del material y o la constante de Stefan

Boltzmann, cuyo valor es

0 =5.67x10"% wW/m2K*

Si un cuerpo emite mds radiacidn que la que absorbe, se enfria, mientras que
el entorno se calienta al absorber la radiacién procedente del mismo. Si el objeto
absorbe mds que emite, se calienta mientras el entorno se enfria. Cuando un cuerpo estd
en equilibrio con sus alrededores, emite y absorbe radiacién al mismo ritmo. Podemos
escribir entonces la potencia neta radiada por un cuerpo a la temperatura T hacia sus
alrededores a la temperatura T, como

I_=eo S (T -TYH

n

Cuando se suministra calor a un cuerpo, aumenta ia temperatura del mismo de
forma que la cantidad de energia térmica Q necesaria para elevar la temperatura del

sistema serd proporcional a la variacién de ia temperatura y a la masa de Ja sustancia:

- dar
©=mce 5f

en donde c es el calor especifico del material.

Si tenemos en cuenta todos los factores descritos hasta el momento, que van a
representar la potencia radiada por el material, y consideramos ahora la potencia
suministrada P al hacer pasar la corriente eléctrica a través de la muestra

A
P=I*R=1I%p =
pL

en donde p es la resistividad del material

Porosy = 1.36X207 Qm

L es la longitud (0.1 m) y A la superficie de la muestra (2.8x10® m?), tendremos que

la potencia suministrada serd:
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P=H+ I +Q

L xAr-1) - 1% + me9T
Iapi—_KL_(T T) + oSe(T*-T}) me=—

Esta iltima va a ser la ecuacién que va a regir el comportamiento de la cinética
del proceso térmico del material. Para la resolucién de la ecuacién hay que tener en
cuenta que existen dos pardmetros en {a misma que van a depender de la temperatura,
ya que nos vamos a mover en un amplio intervalo de temperaturas incluyendo la de
Curie. Esos pardmetros van a ser la conductibidad térmica y el calor especifico, que

determinaremos a continuacién.

I11.3.2 - Proceso estdtico

Para calcular la conductibidad térmica de las muestra, consideramos el régimen
estacionario correspondiente a la temperatura mixima, en donde la expresién anterior

se simplifica y se obtiene:

Izp:i'- = K%(T—T.) + oSe(T*-T%

Como se puede observar, esta ecuacién solamente se puede resolver, si se
conoce la temperatura méxima T que alcanzan las muestras para cada intensidad de

recocido I. Vamos a calcular entonces, dicha temperatura mdxima.

m-3-2-1 - Clll'va M - T

Para el calentamiento de la muestra se utilizé un horno convencional. Dicho
horno consta de un tubo de cuarzo con cierres de vacio en sus dos extremos, en los
cuales se encuentran una entrada y salida de gases para poder realizar el recocido en

atmdsfera controlada, y la salida del termopar. Para asegurar que el calentamiento sea
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homogéneo en la muestra, se coloca €sta en un sandwich de mica para aislarla de

posibles contactos metélicos, y se recubre todo con dos ldminas de cobre.

La salida del termopar de chromel - alumel se conecta a un multimetro, lo que
nos da un voltaje proporcional a la temperatura que existe dentro del horno y por tanto,
a la de la muestra. Asf, se puede obtener ia evolucién de la imanacién de saturacién con

la temperatura mediante un método de induccién cldsico.

En la Figura 2 se puede observar como varia la imanacién de saturacién con la
temperatura. As{ se ha obtenido una temperatura de Curie de T, = 355 °C, que se
ajusta bastante bien a la tabulada para el Metglas 2705 M que es de T, = 345 °C. Esta
discrepancia de 10 °C puede achacarse a que el valor tabulado se obtiene mediante la
pendiente de aproximacién al valor nulo de la imanacién asi como a la posible

desviacion de los 20 °C ambientales considerados.

m03.2-2 - Cl.ll'Vﬂ M - I

Cuando se realiza el recocido de los materiales haciendo pasar una corriente
eléctrica a través de ellos (current annealing) [7-8-11-12-13], el aumento de temperatura
se produce por efecto Joule. La Figura 3 refleja la variacion de la imanacién de una
muestra cuando por la misma pasa una intensidad de corriente creciente. Comparando
las Figuras 2 y 3, se puede obtener el comportamiento de la temperatura con la
intensidad de recocido (Figura 4). A la vista de esta iltima figura, se deduce que la
temperatura que alcanza una muestra, cuando s¢ le somete a un recocido mediante el
paso de una corriente eléctrica a través de ella, depende linealmente de la corriente. De
esta forma se puede extrapolar la temperatura que alcanzaria una muestra por encima
de la de Curie, y en concreto la intensidad para Ja cual se produce la cristalizacién. En
el caso del Metglas 2705M la temperatura de cristalizacién tabulada corresponde a T,
= 520 °C con lo que 1a intensidad de cristalizacidn es I, = 1.5 A.
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Figura 4. Temperatura de una muestra AS-CAST en funcién de la intensidad de
recocido.

Una vez conocida la temperatura que alcanza la muestra para cada intensidad de
recocido, y considerando las dimensiones de las muestras tratadas y los valores de los

demds pardmetros incluidos en la ecuacién del proceso estitico tendremos:

T, ..
100) ]

436 1 = & (I-T) + 71942107 [@.73e-1* - @734

Sustituyendo simultdneamente la intensidad de recocido y la temperatura méxima
se¢ obtiene la Tabla 1, en la que se puede observar el valor del pardmetro «
(proporcional a la conductibidad térmica) correspondiente.

Volviendo a la ecuacién general, \inicamente nos queda como pardmetro
desconocido el calor especifico. Pasemos pues, a su determinacién, para lo cual

debemos acudir al proceso dindmico.
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LINTENSIDAD (mA) | TEMPERATURA (C) | K A/L (W/°C)
293 64 0.00848
B 400 97 0.00893
501 136 0.00910
595 174 0.00984 |
690 215 0.00986
789 255 | o.01050
889 295 0.01117
995 343 0.01154
1085 353 0.01369
1205 355 0.01750

Tabla 1. Valores de la conductibidad térmica para cada intensidad de recocido.

II1.3.3 - Proceso dindmico

II1.3.3.1 - Medidas experimentales

En este apartado se va a realizar un estudio del comportamiento de a imanacién

55

con el tiempo para cada intensidad de recocido. El proceso seguido ha sido el siguiente:

Se hace pasar una corriente por la muestra y se mide la variacién de la imanacién de

saturacién con el tiempo. Una vez que se estabiliza la M, para esa corriente, se corta

ésta y se mide el tiempo que tarda la M, en alcanzar su valor inicial.

El sistema de medida estd informatizado de manera que se realizan medidas de
la corriente que pasa por muestras de 10 cm de longitud del Metglas 2705 M, frente
a la imanacidn de saturacion. El sistema de adquisicién de datos se ha ajustado para que

realice una medida cada 50 ms, con lo que mediante un tratamiento software posterior

se han podido obtener las curvas temporales de la imanacion.
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Las gréficas asf obtenidas se pueden observar en la figura 5 para distintas

corrientes de recocido que van desde 293 mA hasta 1205 mA. Como se puede ver, para

intensidades de recocido de 1085 mA y 1205 mA la imanacién se hace cero, 1o que

indica que la muestra ha alcanzado la temperatura de Curie.

Si se comparan las gréificas de la figura 5 con la variacion de la imanacién de

saturacién frente a la temperatura (figura 2), se puede obtener el comportamiento

temporal de la temperatura de la muestra para cada intensidad de recocido. En la Figura
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6 se pueden observar las curvas de calentamiento y enfriamiento obtenidas mediante el
método descrito.

Podemos deducir de dichas gréficas que la cinética del proceso térmico es mds
répida para altas intensidades que para bajas; por ejemplo para una intensidad de
recocido de 501 mA la temperatura mdxima se alcanza en unos 3 s, mientras que para
1205 mA se tarda aproximadamente 1 s.
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Figura 7. Temperatura mixima que alcanza la muestra para cada una de las
intensidades de recocido.

A la vista de la figura 6, se puede obtener el comportamiento de la temperatura
con la intensidad (Figura 7). Asimismo, podemos observar que los dos dltimos puntos
se apartan del comportamiento lineal. Esto es debido a que en ellos se ha alcanzado la
temperatura de Curie, y por lo tanto no son fiables, puesto que no se puede saber de

antemano, qué comportamiento seguird la temperatura a partir de ese punto.
II1.3.3.2 - Ajuste tedrico

Nos detendremos en la ecuacién que rige el proceso térmico. Como es una
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ecuacién diferencial de primer orden, se puede recurrir al método de Runge-Kutta de
cuarto orden, usando un método iterativo para calcular el valor del calor especifico para
cada intensidad de recocido. Para cada intensidad, se sustituye en la ecuacién diferencial
la temperatura mixima de la muestra y la conductibidad térmica calculada en el proceso
estdtico, y ajustando Ia curva tedrica a la experimental, se puede extrapolar el valor de

la capacidad calorifica en el proceso térmico (Tabla 2).

Los iltimos puntos obtenidos para 1a capacidad calorffica, correspondientes a las
intensidades de 1085 ms y 1205 ms, no son fiables, puesto que en ellos se ha alcanzado
e incluso superado la temperatura de Curie, por lo que el error cometido en su cdlculo

es muy grande, como s¢ ha mencionado anteriormente.

INTENSIDAD (mA) CAPACIDAD K A/L (W/°C)
CALORIFICA (J/Kg °C)

J
293 450 0.00848
400 450 0.00893
501 450 0.00910
595 450 0.00984
690 450 " 6.00986
789 450 0.01050
889 450 0.01117

995 T 450 0.01154 |
1085 450 | 0.01369
B 1205 400 0.01750

Tabla 2. Valores de la capacidad calorifica para cada intensidad de recocido.

En la Figura 8 se pueden observar las curvas tedricas, representadas por trazos
continuos, y los datos experimentales representados por asteriscos. Como se puede ver,
las curvas tedricas s¢ ajustan bastante bien a las experimentales para temperaturas
inferiores a la de Curie, y se apartan ligeramente cuando se llega a ella, es decir, para
las intensidades de 1085 mA y 1205 mA.
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Hi4 -

II1.4.1 - Medidas magnéticas

La posibilidad de utilizar pulsos de corriente de alta intensidad y corta duracién,
nos permite calenfar las muestras a temperaturas muy elevadas en tiempos cortos sin
que se produzca la cristalizacién del material. Asimismo, se pueden cristalizar las

muestras variando la duracién del pulso de corriente.

El objetivo que nos marcamos en la realizacién de este trabajo fue conseguir
muestras con las superficies amorfas y el interior cristalizado, y para ello el primer
tratamiento se realizé en atmdsfera de Argén para evitar la posible oxidacién de las
muestras durante el recocido, aunque mds tarde se ha comprobado que para tiempos de

recocido tan pequeiios no se produce tal oxidacién. Se realizé un primer tratamiento con
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una intensidad de corriente de 12.6 A y se encontré que la cristalizacién tiene lugar en
tiempos muy pequeiios, y ademds el rango en el que empieza y termina la cristalizacién
es muy corto (del orden de 7 ms).

Por este motivo se decidid realizar el tratamiento con una intensidad menor, en
este caso de 10.7 A. El estudio se llevé a cabo mediante la observacién de los ciclos
de histéresis de las muestras antes y después de los recocidos. Dichos ciclos se
obtuvieron mediante 1a instalacién descrita en el apartado 11.4.1.2 del segundo capitulo.
En la figura 10 se pueden observar los ciclos obtenidos después de aplicar pulsos de
corriente con diferentes tiempos de duracién y campo magnético relativamente bajo (del
orden de 300 A/m). En estas gréficas se puede apreciar que para un tiempo de 100 ms
el campo coercitivo disminuye, mientras que la imanacién remanente lo hace para un
tiempo de 120 ms. Este 1iltimo hecho debe coincidir con el comienzo de Ia cristalizacién
del material, ya que en este caso el campo coercitivo ha aumentado lo suficiente como

para no poder saturar la muestra manteniendo el valor del campo anterior.

En efecto, si se obtiene el ciclo de histéresis de esa misma muestra con un
campo magnético o suficientemente alto como para saturarla (figura 11), se observa
que aparece un doble ciclo con un campo coercitivo mucho més grande que
corresponderd a que se ha producido, en parte, 1a cristalizacién y cémo va aumentando
con el tiempo de duracién del pulso, hasta llegar a 134 ms, tiempo para el cual ya ha
cristalizado completamente la muestra.

Los trabajos existentes en 1a bibliografia sobre el recocido de materiales amorfos
con corriente [5-8] afirman que el tratamiento es homogéneo, y por tanto que el
recocido es totalmente uniforme. Sin embargo, si se realiza ¢l estudio de los ciclos de
histéresis durante el tratamiento se observard, que el campo coercitivo apenas varia
mientras la muestra permanece en estado amorfo, y que aparece un doble ciclo cuando
empieza la cristalizacién.
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A la vista de los resultados obtenidos, se puede asegurar que el recocido no es
homogéneo, ya que han aparecido ciclos de histéresis dobles en los que las partes ancha
y estrecha se corresponden con la cantidad de material que permanece en estado
cristalizado y amorfo respectivamente, tal y como se puede observar en la figura 11
para tiempos de pulso de recocido entre 122 ms y 130 ms. Estas figuras nos pueden
inducir a pensar que se ha conseguido el objetivo trazado, es decir, conseguir muestras
con el centro cristalizado y las superficies amorfas, ya que las superficies estardn més
frfas al estar en contacto con el Argén y por lo tanto el ciclo de histéresis de estas
muestras serd doble. Sin embargo, estudios realizados mediante efecto Kerr revelaron

que la cristalizacién también tuvo lugar en la superficie.

En las figuras 12a, 12b y 12¢ se pueden observar los ciclos de histéresis de tres
zonas distintas de la superficie de una misma muestra recocida durante 126 ms en
atmdsfera de Argén. Estas figuras junto con la figura 11 demuestran claramente que el
recocido mediante pulsos de corriente es inhomogéneo tanto en el volumen como en la

superficie, ya que coexisten zonas amorfas y cristalizadas en toda la muestra.

Una vez comprobado que no se consiguié el objetivo, se procedié a recubrir las
muestras con distintos materiales disipativos de manera que, al disipar mds calor las
superficies, se calentase mds el centro, pudiéndose ilegar a cristalizar éste. La primera

sustancia que se eligié como material disipativo fue el aceite de silicona.

El problema que nos encontramos a la hora de realizar el tratamiento fue que
al hacer pasar la corriente por las muestras, éstas se dilataban y se pandeaban,
llegdndose a romper la mayoria de ellas en el subsiguiente enfriamiento. Para evitar este
hecho se disefid un mecanismo de metacrilato que mantuviera la muestra tirante tanto

durante el proceso de dilatacién como en el de relajacién (Figura 13).

En la figura 13a se muestra el dispositivo dentro de un recipiente lleno de aceite,
de forma que la muestra queda totalmente inmersa en él. La figura 13b constituye una
ampliacién de dicho dispositivo en el que se observa cémo un extremo de la muestra

permanece fijo, mientras que el otro puede moverse, ya que el soporte puede girar
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©

Figura 12, Ciclos de tres zonas distintas de la superficie de una muestra recocida en atmdsfera de Argén.
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alrededor de un eje. Este iiltimo soporte tiene un peso en la parte interior de manera
que, al calentarse la muestra y querer pandearse, ¢l peso empuja el soporte en direccién

contraria, con lo que la muestra siempre permanece tirante,

El tratamiento se ha realizado aplicando pulsos de corriente de 12.6 A a distintas
muestras en varios tiempos. Los ciclos de histéresis se pueden observar en la figura 14,
los cuales se han obtenido aplicando un campo magnético relativamente bajo, en
concreto del orden de 300 A/m. En dichos ciclos se puede ver que a medida que
aumenta el iempo de duracién del pulso de corriente, el ciclo se va tumbando, y la
imanacién de saturacién aparentemente disminuye a partir de 3072 ms, lo que indica
que la muestra ha empezado a cristalizarse. Para confirmar este Gltimo punto, se ha
aplicado un campo magnético mayor (del orden de 40000 A/m) para asegurarnos la
saturacién del material. En la figura 15 se pueden observar dichos ciclos, que confirman
el hecho de que para un tiempo de 3072 ms el material se empieza a cristalizar, ya que
aparece un doble ciclo, correspondiendo la parte estrecha a la zona amorfa del material,
y la ancha a la zona cristalizada, como ya habfamos observado anteriormente. El lazo
de la zona saturada de los ciclos se debe a ruido de 50 Hz.

El tiempo mdximo empleado en el recocido con pulsos de corriente a todas las
muestras fué 4096 ms, y como se puede observar en la figura 15, para ese tiempo la
muestra no se ha cristalizado totalmente. Se ha observado que en este tratamiento es
necesario que se caliente primero el aceite que hay alrededor de la muestra, para
conseguir que ésta empiece a calentarse. Puede comprobarse este fenémeno por la
aparicién de burbujas alrededor de la misma. Por este tltimo motivo se decidié usar
materiales disipativos distintos, y se eligieron la cerdmica y el vidrio. En las figuras 16,
17 y 18 se muestran los ciclos obtenidos usando la cerdmica y el vidrio como material
disipativo. En dichas figuras se puede apreciar en el caso de la cerdmica (figuras 16 y
17) que para un puiso de 70 ms empieza la cristalizacién, ya que la imanacién de
saturacién a bajo campo disminuye (el campo aplicado no es lo suficientemente grande
como para saturar el ciclo) y aparece un doble ciclo a campo alto, y para un pulso de
100 ms la muestra estd totalmente cristalizada, ya que Ia imanacién de saturacién a bajo

campo se hace cero.
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Figura 18. Ciclos obtenidos usando vidrio como material disipativo.

Sin embargo, en el caso del vidrio (figura 18) se puede observar como no se ha
llegado ni al comienzo de la cristalizacién, ya que para ¢l pulso de méxima duracién

(4096 ms) la imanacidn de saturacidn permanece constante.

Si comparamos los resultados obtenidos con los distintos materiales disipativos
se puede comprobar que el material cristaliza con distintos tiempos de pulso. En la tabla
3 se presentan los tiempos de cristalizacién de muestras de 12 cm de longitud, 1.2 mm

de anchura y 20 pm de espesor, para pulsos de corriente de 13 A.

MATERIALES Cerdmica Aceite Argdn Pyrex

TIEMPOS(ms) 100 3072 70 4200

Tabla 3. Tiempos de cristalizacién de cintas amorfas 2705 M en contacto térmico
total con distintos materiales disipativos, para una corriente de recocido de 13 A.
A la vista de los resultados obtenidos, se puede sacar la conclusién de que se ha
conseguido el propésito inicial (muestras con superficies amorfas y nicleo cristalizado,
pero posteriores estudios mediante efecto Kerr volvieron a damos el mismo resultado

que con las muestras tratadas en atmdsfera de Argdn, es decir, que mediante este



78 CAPITULO III

método no hemos logrado conseguir nuestro objetivo. La conclusién que se puede sacar
es que debe haber tenido lugar un recocido inhomogéneo de las muestras. Esto se
comprobé inicialmente, mediante la observacién de ciclos de histéresis en distintos

puntos de una misma muestra.

En la figura 19 se pueden observar los ciclos de histéresis de diferentes partes
de una muestra del Metglas 2605 SC. El recocido se realizé6 mediante 1a aplicacién de
un pulso de 14.25 A de intensidad durante 1792 ms, siendo el material disipativo
utilizado el vidrio. Como se puede apreciar, el recocido producido en el volumen es
bastante inhomogéneo; hay zonas totalmente cristalizadas (ciclo ancho), otras amorfas
(ciclo estrecho) y la mayorfa presenta ciclo doble, es decir, parte amorfa y parte

cristalizada.

Una forma alternativa de estudiar el proceso de la cristalizacién del material, es
a partir del andlisis del contenido de armdnicos correspondientes a los ciclos de

histéresis vistos anteriormente, tal y como s¢ puede observar en el apéndice A.

II1.4.2 - Dominios magnéticos

Con el fin de observar la distribucién de los dominios en la superficie de las
muestras una vez tratadas, se ha utilizado la técnica Bitter. Observaciones de la
configuracién de dominios de materiales amorfos ricos en Fe y en Co han sido
realizadas por diversos autores [14 - 21]. Mds concretamente, en estudios realizados
sobre el Metglas 2605 SC, J.M. Gonzilez y colaboradores [22] encontraron unas
estructuras de dominios en forma de islas, muy parecidas a las observadas en algunos
materiales policristalinos unidxicos con imanacién normal a la superficie. Estas
estructuras ya habfan sido observadas en diversos materiales amorfos obtenidos por
enfriamiento rdpido [23-24] o electrolfticamente [25-26]. Las zonas de imanacién
perpendicular ("islas"), son aproximadamente regiones de forma circular o elipsoidal.
Sus dimensiones van de las 100 um a las 300 gm, y no se han observado en estas

muestras una disposicién regular de esas zonas de imanacién perpendicular.
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En el interior de estas islas la imanacidn se dispone en bandas ("stripes”) en las
que se alterna el sentido entrante con el saliente de 1a superficie. Los stripes forman una
estructura usualmente laberintica y en algunas zonas se puede apreciar la aparicién de

estructuras de cierre.

Estas zonas de imanacién perpendicular se alternan a lo largo de toda la muestra
con zonas de imanacion paralela a la superficie, en las que existen dominios separados
por paredes de 180°. Las paredes son rectilineas si se encuentran alejadas de las islas,
pero se curvan en las proximidades de estas zonas de imanacién perpendicular llegando

a rodearlas.

La estructura de dominios observada en este material [22-24] nos lleva a
considerar la existencia en las muestras de dos regiones con diferente eje ficil local.
Una zona cuyo eje fdcil es paralelo a la superficie de las muestras, y otra zona donde
el eje ficil es perpendicular a la superficie.

Por el contrario, el Metglas 2705 M presenta una estructura de dominios
bastante diferente y muy simple [27]: aparecen paredes de Bloch de 180°, rectas,
paralelas y equiespaciadas (distancia media entre paredes =0.3 mm). Este tipo de
dominios en muestras as-cast no han sido observados [28], ya que éstas presentan una
anisotropia dirigida segun el eje ficil longitudinal. La direccidn de estas paredes forma
un pequefio dngulo {=20°) con la direccién del eje de la cinta, y no se aprecian zonas
con imanacién perpendicular a la superficie de la muestra. Si se calcula, siguiendo a
Bozorth [29], el factor desimanador de nuestras muestras en la direccién perpendicular
a su superficie, se obtiene un valor de 0.998. La imanacién encuentra pues, mucha
dificultad para disponerse en esta direccién, ya que el campo desimanador es muy
elevado. Como la constante de anisotropfa es pequefia (K = 15 Jm?), en el estado
desimanado serd mds favorable para la imanacidn disponerse paralelamente a la

superficie de la muestra.

Esas configuraciones se han obtenido en muestras que no han sido sometidas a

ningin tipo de tratamiento o que han sido calentadas previamente para relajar las
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tensiones internas producidas en el proceso de fabricacién de los materiales. En nuestro
caso, las muestras han sido sometidas a procesos térmicos elevados, que naturalmente
van a modificar la estructura de dominios en las mismas. Para poder llegar a entender
la anisotropfa inducida y la configuracién de dominios de las muestras tratadas, es
necesario detenernos brevemente en el papel que van a jugar las distintas tensiones que

se van a inducir durante el recocido.

Si consideramos una muestra con anisotropia en el plano, cuando aplicamos una
tensién se incrementa dicha anisotropfa en K = K,+3A0/2, donde K| es la anisotropfa
inicial en el plano. Esto produce una disminucién del campo coercitivo debida a la
homogeneizacién de la muestra producida por las tensiones externas. En efecto,
teniendo en cuenta el cdiculo realizado por S. Chicazumi [30]

H - KAO 1, A
¢ 2M,cosB 3
. —z—l.aext_l2

tendremos que al incrementarse g,,, el campo coercitivo H, disminuye.

Veamos ahora como afecta la accién de las tensiones sobre muestras con
anisotropfa normal a la superficie. El valor de la energia de anisotropia cuando
aplicamos una tension perpendicular al eje inicial de la muestra es de K,=3Ad/2; luego
la anisotropia resultante serd perpendicular a la superficie de la muestra si K, > 3\o/2,
estard en el plano si K,<3Ao/2 o el material serd is6tropo cuando K, =3A0/2 [24].

En la figura 20 se puede observar ia configuracién de dominios de una muestra
de 12 cm de longitud dei Metglas 2605 SC, después de haberla recocido durante 896
ms con una intensidad de 14,25 A. El tratamiento se realizd disipando el calor con
vidrio, y se pueden ver en dicha figura dos zonas claramente separadas, una con
anisotropfa inducida en el plano de la muestra en la zona del borde de la misma, que
se corresponde con la parte baja de la imagen, y otra que es donde aparecen los
dominios stripes en donde se ha inducido una anisotropfa perpendicular a la superficie.
Como se puede deducir de la imagen, y esto corrobora nuestras aseveraciones

anteriores, el proceso térmico ha sido bastante inhomogéneo, de manera que se han
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inducido anisotropfas locales en las muestras al comprimirse o dilatarse distintas zonas

de las mismas.

Esta anisotropia local inducida se distribuye irregularmente a lo largo de Ia
muestra, con lo que nos propusimos el poder controlar este proceso, y conseguir inducir
anisotropfas locales a voluntad, entre otras razones por el posible interés tecnolégico

que pueden tener los materiales asi obtenidos.

Figura 20. Configuracién de dominios del Metglas 2605 5C recocido durante 896 ms con una
intensidad de 14,25 A y usando vidrio como material disipativo.

Para ello hicimos diferentes recocidos locales recubriendo distintas zonas de las
muestras con material disipativo. En concreto, los dos tipos de recocidos locales que

se han realizado se pueden observar en la figura 21.

Las muestras de tipo A se obtienen colocando el material disipativo en los
bordes; en particular, para facilitar el tratamiento se usaron muestras de 2.4 mm de
ancho de manera que la zona central en la que no hay material disipativo, es una franja

de 0.6 mm de ancho. Al hacer pasar una corriente se va a calentar mds el centro que
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Figura 21, Disposicién del material disipativo en el recocido.
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Figura 22, Distribucidn de tensiones en las muestras tipo A y B.
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los bordes, con lo que el centro se dilatard. Al terminar el pulso de corriente, la
muestra se va a enfriar de manera que el centro va a permanecer tensado, mientras que

los bordes van a sufrir una compresién.

Las muestras de tipo B se obtienen colocando los disipadores transversalmente
en el centro, de forma que se calentarin mds los extremos, con lo cual éstos se
dilatardn, y al enfriarse comprimirdn el centro. En la figura 22 se puede observar la
distribucién de las tensiones en los dos tipos de muestras.

Dicha distribucién de tensiones dard lugar a determinadas configuraciones de
dominios, dependiendo del signo de la constante de magnetostriccién. Veamos como se

distribuyen los dominios en los dos tipos de muestras.

Muestras de tipo A

Con objeto de minimizar la energfa de anisotropfa almacenada por la muestra,
la imanacién tiende a disponerse segin la direccién fécil local. Por lo tanto, en el
Metglas 2605 SC, como su constante de magnetostriccién es positiva, en la zona
tensada aparecerdn dominios de imanacién paralela a la superficie, separados por
paredes de 180° dispuestas paralelamente a la direccién de la tensidn.

En efecto, en el dngulo inferior derecho de la figura 23 se puede observar la
parte central de una muestra recocida con una intensidad de corriente de 13 A durante
128 ms, mientras que el borde se encuentra en el dngulo superior izquierdo. Como se
puede ver, en la parte central la imanacidén se encuentra en la direccién de la tensién,
que coincide con la direccién longitudinal de la muestra, mientras que en el borde
aparecen dominios stripes, en los que 1a imanacién se dispone perpendicularmente a la
superficie del material. La figura 24 es una ampliacién de la zona central, donde se
aprecia mds claramente la aparicién de las paredes longitudinales, y la figura 25

muestra una ampliacién de los dominios stripes aparecidos en el borde.
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Figura 23. Configuracién de dominios del Metglas 2605 SC. La esquina inferior derecha
corresponde a la parte central de la muestra.
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Figura 24. Detalle de la parte central de la muestra 2605 SC.

Como se ha mencionado anteriormente, en los bordes aparecerd una compresién

en la direccién longitudinal, con lo que la imanacidn se dispondrd perpendicularmente
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a ella. Que la imanacidn se ponga perpendicular a la compresion significa, que puede
ponerse perpendicularmente a la superficie de la muestra o a la direccién longitudinal
en el plano de la misma. En las figuras 26 y 27 se puede observar la configuracién de
dominios de los bordes de la muestra, en donde aparecen dominios transversales a la
direccion longitudinal. Asimismo, en la figura 26 se aprecia que aparecen
simultdneamente dominios stripes, y en la figura 28 coexisten claramente dominios
stripes, con imanacién perpendicular a la superficie, y dominios transversales con

imanacién en el plano de la superficie.

Esto viene a confirmar la posible disposicion de la imanacién en dos direcciones
perpendiculares a la compresién. Un detallado estudio de 1a configuracién de dominios

en funcién de las tensiones y compresiones aplicadas en este tipo de materiales ricos en

Fe se puede encontrar en [24] y [27].

‘.-""“ ' .
Figura 25. Detalle de los dominios stripes que aparecen en el borde de la muestra.
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Figura 27, Borde derecho de la
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muestra 2605 SC.
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Figura 28. Borde de la muestra en la que aparecen dominios perpendiculares y
paralelos a la superficie de la muestra 2605 SC.

Figura 29. Configuracién de dominios de una muestra 2705 M. Se pueden
apreciar dominios stripes en la parte central de la muestra.

El mismo tratamiento se ha realizado en el Metglas 2705 M. Como la constante

de magnetostriccion de este material es negativa, la imanacién se dispondrd en la
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direccidn perpendicular a la tensién. En la figura 29 se puede observar la configuracién
de dominios de una muestra recocida con una intensidad de 13 A durante 128 ms. En
ella aparecen dominios stripes en la zona central, con lo que, al disponerse la imanacién
perpendicularmente a la tensién, tendremos que la zona central estd tensada. De la
misma forma, se han observado paredes longitudinales en los bordes, lo que confirma

completamente la distribucién de tensiones propuesta.
Muestras de tipo B

Estas muestras van a sufrir compresiones en la zona central recubierta con el
material disipativo, mientras que las zonas sin recubrir estardn tensadas. Debido a esto
en las muestras de magnetostriccion negativa la imanacion se dispondré en la direccién
perpendicular a la tension, como se puede observar en las figuras 30 y 31. En ellas se
ve como en la zona sin recubrir (4ngulo superior derecho de las imdgenes) aparecen

dominios stripes, que indican la disposicién perpendicular de la imanacidén a la

superficie.

Figura 30. Estructura de dominios de una muestra tipo B (A, <0). El dngulo
superior derecho es ia zona sin recubrir.
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Figura 32. Estructura de dominios de una muestra tipo B (A\,>0). El dngulo
superior derecho es la zona sin recubrir.

De igual forma, en el material de magnetostriccidn positiva, tendremos que en
la zona sin recubrir la imanacién se dispondrd en la direccién longitudinal de la

muestra, es decir, en la misma direccién que la tensién, mientras que en la zona
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recubierta, al estar comprimida, se dispondrd perpendicularmente a la superficie. Si se
estudia la configuracién de dominios (figura 32), se ve que aparecen dominios stripes
en la zona recubierta (dngulo inferior izquierdo), o que indica la aparicién de una

anisotropfa perpendicular a la superficie.

@ El recocido con pulsos de corriente parece ser inhomogéneo, en contra de los
existente en la literatura.

o Mediante el recocido con pulsos de corriente no se pueden conseguir muestras
con micleo cristalizado y superficies amorfas, pero si se puede controlar la
cristalizacién e inducir anisotropfas locales mediante el recubrimiento de
diversas zonas de las muestras y por tanto, inducir zonas con distintos

comportamientos magnéticos.

® El estudio de los armdnicos, y mds concretamente del primer y tercer arménico
constituye un buen método para detectar la cristalizacién y preparar muestras

para su aplicacién en la proteccién de documentos.

L A esta conclusién preliminar se le puede hacer la siguiente critica: ;Hasta qué
punto conocemos €l proceso de la cristalizacién?, ;Coémo son esas
cristalizaciones parciales?. Todo ello serd objeto de estudio en el siguiente

capitulo.
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1- I

El tratamiento térmico de muestras mediante la aplicacién de una corriente
eléctrica a través de ellas ha sido ampliamente utilizado en la induccién de anisotropias
en cintas amorfas [1-4], tanto para su posible aplicacién en diversos dispositivos
magnéticos como para el estudio de las cinéticas de diferentes procesos térmicos [5-6].
Estos tratamientos térmicos pueden producir, de una forma sencilla, rdpidos cambios

uniformes de temperaturas en las muestras [1-2].

Como se recordard del capitulo anterior, se obtuvieron ciclos de histéresis dobles
en muestras recocidas con corriente con y sin disipadores térmicos en contacto con
ellas, lo que nos llevé a pensar que dicho tratamiento no era uniforme. Para poder
entender los procesos que estdn teniendo lugar en las muestras durante los recocidos y
poder aclarar de una manera definitiva si el tratamiento con corriente es o no uniforme,
es necesario recurrir al estudio de la distribucién de temperaturas. Asumiendo una
temperatura uniforme en la muestra sometida a este tratamiento t€rmico, es esperable
que aparezca una distribucién uniforme de microcristales en toda la muestra si se aplica
un pulso de alta corriente y corta duracién. Sin embargo, nuestros estudios magnéticos
en muestras recocidas con corrientes [7], sugieren una distribucién macroscopica de
zonas cristalizadas, como se puede apreciar en el capftulo anterior, que podrfa deberse
a distribuciones no uniformes de la temperatura. Un efecto similar, para menores

intensidades de recocido, ha sido también encontrado por otros autores [2].

Por lo tanto, en este capitulo se va a realizar el estudio de la distribucién de
temperatura en la muestra. Esto no se pudo hacer con termopar debido a que la masa
del mismo es comparabie a la de la muestra, por lo que al poner en contacto ambos la
lectura vendrd acompafiada de un gran error. Decidimos entonces usar la termografia
infrarroja que nos permite realizar el estudio mencionado en muestras de poco espesor
(del orden de 20 um) sin modificar la distribucién de temperatura de las mismas, y para

ello utilizamos una cdmara CCD sensible al infrarrojo.
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La termografia infrarroja, debido a su ficil realizacién sin la necesidad del uso
de contactos con €l material, ha suscitado un gran interés en los dltimos afios por su
posible aplicacién en la obtencién de perfiles termogréficos e inspeccién de defectos en
dispositivos electrénicos, circuitos y otros reconocimientos a escala microscdpica, asf

como para la vigilancia y deteccién en sistemas de seguridad [8-11].

Una imagen térmica producida mediante un sistema de imagen infrarroja
convencional proporciona un perfil de la intensidad de radiacién térmica que depende
en gran medida de la emisividad local de ia superficie y de la temperatura de cada
elemento de drea de dicha superficie. En el caso de su aplicacién en nuestras muestras
amorfas, los valores de la emisividad local variardn debido a las rugosidades de la
superficie, pero en promedio la emisividad total de la muestra no se verd afectada por
las imperfecciones de su superficie. Por ello se va a realizar el estudio de la emisién
infrarroja local durante el tratamiento térmico, lo que nos va a permitir obtener la
distribucién real de temperaturas, cuando por la muestra pasa una corriente eléctrica,

y observar la cristalizacién o los cambios estructurales durante el recocido.

IV.2 - METODO EXPERIMENTAL

El estudio de 1a emisién infrarroja se ha realizado con un microscopio invertido
Axiovert 10 de Zeiss de luz reflejada que puede adaptarse en circuito cerrado a un
monitor en color (Figura 1). Lleva un porta reflectores deslizante HD y la iluminacién
se hace normalmente con una fuente de alimentacidn estabilizada de 12 V y 100 W.

En nuestro caso particular, la unica fuente de luz serd la muestra por la que
hacemos pasar la corriente. La muestra utilizada es el metglas 2705 M de 1.4 mm de
anchura y 20 um de espesor. La resolucién del microscopio con el objetivo utilizado

es de una micra [12].

Las imdgenes son tomadas mediante una cidmara CCD montada sobre un
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FUENTE DE ALIMENTACIN (-12 V)
Figura 1. Dibujo esquemdtico del microscopio empleado para la medida de la emisividad.

criostato enfriado por nitrégeno liquido, que trabaja en barrido lento para conseguir
largos perfodos de integracidn y bajo nivel de ruido. El sistema es capaz de trabajar con
muy bajos niveles de ruido y con un rango dindmico mejor que cualquier otro de los
sistemas existentes actualmente. Las imdgenes son obtenidas con 14 bits de resolucién
por pixel a una velocidad de 50 us/pixel. La resolucién de la cdmara es de 385*576
pixels que ocupan un 4rea total de 8.5*12.7 mm’. El ruido es equivalente a 7 electrones
RMS y la eficiencia cudntica del detector CCD ha sido mejorada mediante la deposicion
de una pelfcula fluorescente, lo que permite extender el rango espectral desde el

infrarrojo hasta el ultravioleta.

Para nuestro estudio se ha utilizado el microscopio sin ningin tipo de
polarizadores, ya que como la cdmara es sensible al infrarrojo y al ser la muestra la
unica fuente de luz, al pasar la corriente por ella la cdmara detectard la emisién

infrarroja de la misma.

El médulo electrénico de la cdmara controla el CCD y procesa las seiiales
generadas por éste. 1La cdmara estd unida a un ordenador mediante un cable coaxial
bidireccional. El ordenador envia a través de este cable comandos digitales y la cdmara
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devuelve los datos de la imagen digitalizada. El sistema utilizado combina la cimara
CCD con un ordenador AT compatible, y la tarjeta grifica Wright Instruments {(contiene
1 MByte de memoria organizada en 512 Kpixel*16 bits/pixel) y un paquete de control
del sistema, consiguiéndose asf poder controlar la cdmara y adquirir, tratar, almacenar,
mostrar y procesar la imagen. Todo el sistema estd conectado mediante una red local
a una estacion SUN que permite procesar un mayor mimero de imdgenes en menos

tiempo.

Para el tratamiento de las imdgenes nos encontramos con el problema de que el
paquete software suministrado por Wright Instruments es poco interactivo, y no permite
el estudio y procesamiento de zonas locales de las imdgenes, ademds limita la
observacion de las mismas a la tarjeta grifica suministrada por la misma casa. Debido
a esto se ha realizado un programa en Pascal que permite la observacién de las
imégenes en blanco y negro o en color en cualquier monitor con tarjeta grafica SVGA.
Asimismo, permite el estudio y tratamiento pixel a pixel o por zonas de las imédgenes

(anexo B).

IV.3 - CALIBRADO DEL SISTEMA

En la calibracién del sistema de medida es necesario calentar la muestra
uniformemente sin interponer ningin objeto entre el camino 6ptico del objetivo del
microscopio y la muestra. Por este (ltimo motivo se decidié construir un homo en
forma de dedo caliente (heat finger) [13]. Este horno trabaja invertido para poder
enfocar el microscopio sobre la muestra durante el recocido, por lo que no habrd
conveccién, asegurando de esta forma que la temperatura de la muestra sea la del
homo. En la figura 2 se puede observar el horno utilizado que consta de un cilindro
macizo de cobre con capas sucesivas de amianto y kantal. El kantal estd arrollado de
forma no inductiva y por €l se hace pasar la corriente eléctrica que calienta todo el
horno. El cilindro estd tapado por uno de sus extremos por amianto para mantener el

calor, y en el otro extremo se coloca la muestra en contacto térmico con la superficie
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Figura 2. Dispositivo usado para el calibrado del sistemna.

del cilindro anteriormente pulida. En el centro de esa superficie hay un orificio a modo
de canal radial, en el cual se coloca un termopar de cromel-alumen. Para poder colocar
el horno en la platina del microscopio se recurrié a una base circular tal y como se
puede observar en la figura 2. De esta forma, calentado la muestra con este horno y
enfocando el microscopio sobre la misma, se puede obtener la emisividad media de la
muestra. Para ello se deja el obturador de la cdmara abierto durante el tiempo suficiente
como para recoger la imagen, por lo cual la emisividad media verdadera serd la medida
dividida por el tiempo de exposicién.

La tabla 1 muestra los valores de la intensidad media de emisién infrarroja
correspondientes a distintos valores de temperatura de la muestra. Con el dispositivo
de medida se obtiene el valor de la intensidad de emisién de cada pixel, de manera que
el resultado final es el valor medio de todos los pixels. De la misma forma, el error
cometido en la emisividad nos lo proporciona la dispersién cuadritica media de los
pixels AE, con lo que para poder calcular el error cometido en la medida de la

temperatura se ha recurrido a aproximar por una recta la distancia entre dos puntos
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| TCO) <E> (u.a.) AE (u.a.) texp (8)
300 25.14 1.2 220
310 33.28 1.3 220
335 93.00 3.2 220
355 65.00 2.2 60
380 107.5 3.6 50
420 121.6 4.0 10

L 455 249.6 8.0 10 )
465 421.6 14.8 10
485 98.50 4.2 1

| 505 157.8 9.06 1
535 292.5 26.5 1
540 549.4 74.3 * 1
550 745.8 B 131.3 1
560 123.7 19.4 0.1
595 195.0 29.1 | 0.1

Fabla 1. Emisividad media y dispersién de la emisividad para cada temperatura de recocido.

consecutivos, de manera que tendremos

E=a'T _ (N
AT = «AE 2)
donde, interpolando entre dos puntos sucesivos se obtiene
’ Tis = T
a; = ———= 3)
Eig = B
/ /
a, = ;'.‘1_‘1{& @

La figura 3 muestra las curvas experimentales de la intensidad media de emisién

infrarroja <E> y la dispersién de la temperatura frente a la temperatura T de la
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muestra.
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Figura 3. Intensidad media de emisién infrarroja () y valor r.m.s. de la dispersién
de la temperatura (*) frente a la temperatura de la muestra.
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Estos datos se pueden aproximar a una funcién exponencial <E> = K e,
donde K = 5.16x10° y o = 0.034 °C*. Asf, usando este calibrado, puede calcularse
la temperatura media durante el recocido con corriente del valor de <E>
correspondiente. Para cada intensidad de recocido I, la temperatura media <T>
calculada de esa forma estd en buena concordancia con la relacién empirica <T> =
8*I (8 = 324 °C/A), obtenida ésta comparando las curvas de la imanacién de saturacién
y la resistividad frente a la temperatura con las curvas de la imanacién de saturacidn
y resistividad frente a la intensidad de corriente. Dicha relacién es correcta hasta la

temperatura préxima a la de cristalizacién.

Para poder realizar el recocido con corriente y a 1a vez poder obtener la emisién
infrarroja de la muestra con el microscopio se ha utilizado el dispositivo esquematizado
en la figura 4. En ella se puede observar la colocacién de una cinta eldstica cuya misién
es la de evitar la ondulacién de las muestras al calentarse. Ademds, mediante un test
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previo se comprobd que la temperatura de la muestra era pricticamente uniforme a 1
cm de los contactos eléctricos, por lo que se han utilizado muestras de 12 cm de
longitud y las medidas se han realizado en la regién central de las muestras.

' e o gt —t

i

Figura 4. Dispositivo utilizado para el recocido con corriente sobre la pletina del microscopio.

IV.4.1 - Emisividad infrarroja

De la forma anteriormente expuesta se han conseguido distintas imdgenes de la
emisién infrarroja local de una muestra para distintas intensidades de recocido, como
se ve en la figura 5, en donde se aprecia una distribucién macroscdpica no uniforme de

temperaturas.

(@)



Figura §. Emisién infrarroja local de una muestra para distintas intensidades: (a) 0.9
A, (B)1A(c))1.25A, (d)1.3A, ()1.4A, (N1.5A,(2)1.62Ay () 1.75 A.
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Para intensidades de recocido bajas (la corriente atraviesa longitudinalmente la
muestra), del orden de 0.9 A (fig. 5a), se puede observar que empieza a calentarse el
centro de la muestra. Al aumentar la corriente, el calentamiento se va propagando hacia
los bordes (figs. 5b y 5c¢). La zona central al estar mds caliente, llega un momento en
el que se empiezan a cristalizar distintas zonas de dicha regién (figs. 5d y 5e) de
manera que las zonas cristalizadas disipardn menos energfa y disminuird su emisién
infrarroja (figs. 5f y 5g). A su vez, las zonas amorfas de los bordes de 1a muestra, al
aumentar la corriente se calentardn m4s que la zona central cristalizada, como se puede
observar en las dos figuras anteriores. Una vez cristalizados los bordes y el centro, al

aumentar la intensidad se produce una homogeneizacién de la cristalizacién (fig. 5h).

]m\/\/\/\’\/\/\
] 1.75
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Y\/_,\/\/\W 1.50
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Figura 6. Perfil de la intensidad de emisién infrarroja a lo largo de la anchurs de la
mauestra para diferentes intensidades de recocido.
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©

Para comprobar el fenémeno del calentamiento inicial de la zona central y la
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inversién posterior que tiene lugar al calentarse mds los bordes se recurrié al estudio
de la intensidad de emisién infrarroja local de las imdgenes anteriores (fig. 5). Para
ello, con el programa expuesto en el Anexo B estudiamos una franja de borde a borde
de 1a muestra de 50 pixels de ancha, lo que corresponde a una anchura de 215 um. En
la figura 6 se puede observar el perfil de la intensidad de emisién infrarroja a lo largo
de la anchura de la muestra para diferentes intensidades de recocido. En efecto, para
intensidades de hasta 1.25 A hay un mdximo en la zona central que puede ser debido
a una mayor disipacién en los bordes. Al ir aumentando la intensidad la dispersién de

la temperatura crece y el perfil de 1a intensidad emitida cambia drdsticamente alrededor
de 1.4 A.

L. (A) tenp (8) <E> (u.a.) AE (u.a.)
0.90 400 48.63 2.98

I 1.00 120 53.30 3.28
1.25 75 1162 106
1.30 65 1985 266
1.35 60 4177 923
1.40 45 8417 2294
1.45 25 | s 1496
1.50 10 3588 1025
1.62 6 4699 826
1.75 0.5 1233 230
2.00 0.1 1205 214

Tabla 2. Valores de <E> y AE pama distintag intensidades de recocido.

La intensidad de emisién media de toda la muestra se estudié para esas mismas
intensidades de recocido, dejando enfriar la muestra después de cada imagen para evitar
que el proceso de calentamiento sea acumulativo. En la tabla 2 se recogen los valores
obtenidos de <E>, AE y los tiempos de exposicién de la cdmara. Si se realiza la
representacion de estos datos se obtiene que la curva experimental de <E> frente a
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la intensidad de corriente (fig. 7) se puede aproximar por dos exponenciales con
coeficientes o, = 14.4 A' y a, = 7.2 A'. Es importante recalcar el cambio que se
produce en la pendiente, el cual es de un factor 2 cerca de 1.4 A. Este comportamiento
puede ser debido al cambio producido en la emisividad y resistividad del material en
la transicién de la fase amorfa a cristalina.

En la figura 7 también se puede observar el valor r.m.s. de la dispersi6n de la
temperatura, AT, obtenido a partir de 1a expresion:

ar - 2E )

en funcidn de la intensidad de corriente. Esta curva muestra un pico pronunciado para
intensidades préximas a 1.4 A, punto alrededor del cual debe estar la temperatura de
cristalizacién y donde la dispersién de la temperatura presenta un méximo.

o . 10 S
= 10000 L
=S -9
] L £3|

Z ) -8
S 10003 ES
A -2
E . A :6 2
M 1003 B
T L4 O

o 93 =
< -
9 7 £2 3
78! 13 L -
& - 7
2 o
- T ™ T T T T — -0 A~

— 0'10.130 " 1.20 1.60 2.00 o
INTENSIDAD (A) -

Figura 7. Intensidad media de emisién infrarroja {A) y valor r.m.s. de la dispersién de
temperatura (*) en funcién de la intensidad de corriente.

En muestras calentadas con una fuente de calor externa, no se han observado las
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dos pendientes diferentes en la curva de <E> frente a la temperatura (fig. 3), a pesar
del cambio de la muestra de la fase amorfa a la cristalina. Por el contrario, la
temperatura en toda la muestra permanece uniforme, como se puede observar en la
figura 8, y no existe pricticamente dispersién en la temperatura (fig. 3) durante la
cristalizacién, lo que demuestra que la emisividad permanece constante durante todo €l
proceso de recocido, es decir, el coeficiente de emisividad no cambia al cristalizarse la
muestra, por lo que el cambio que se produce en el recocido con corriente se debe a

la variacidn de la temperatura.

Figura 8. Emisién infrarroja local de una muestra
calentada con un horno externo a 510 °C.

Por otro lado, durante el recocido con corriente, en las zonas que se van
cristalizando la temperatura decrece, porque la energfa disipada cambia de 710 W/g a
550 W/g, mientras que la energfa liberada en el proceso exotérmico de la cristalizacién
es solamente 80 J/g. Este comportamiento impide la propagacién de la cristalizacién a
las zonas mas proximas, lo cual explica el amplio rango de temperatura necesario para
la cristalizacién. Este efecto también se puede apreciar en la figura 9, donde <E>,
medida con una corriente de 1 A a través de la muestra, decrece después de la

cristalizacion.
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Figura 9. <E> medida con una corriente constante de 1 A a través de la muestra
después de recocer la misma con distintas intensidades de corriente.

El momento de la cristalizacién del material puede verificarse con mds precisién
mediante las imdgenes de la emisi6n infrarroja de las muestras. La figura 10 muestra
dicho estudio, donde las imdgenes se han obtenido haciendo pasar una corriente
constante de 1 A a través de la muestra después de recocerla con diferentes intensidades
de corriente. Como se observa, la cristalizacién empieza en el centro de la muestra (fig.
10b), y para una intensidad de recocido mayor, la temperatura decrece en el centro de
Ia muestra y crece en los bordes (fig. 10d). Después de la cristalizacién total, la
temperatura en la muestra se hace uniforme. Este mismo efecto se ha observado en
muestras recocidas con corriente constante durante diferentes tiempos de recocido,

como s¢ puede ovservar en la figura 11.

El proceso de cristalizacién convencional para una muestra amorfa uniforme,
con una fuente de calor exierna, debe ser casi un proceso en avalancha ya que es un
proceso exotérmico. Debido a esto las zonas que se vayan cristalizando aumentan su
temperatura y propagan la cristalizacién a las zonas vecinas. Este efecto ha sido

observado en peliculas delgadas de amorfo de Si-Fe.
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(e) 1y

Figura 10. Imdgenes de emisi6n infrarroja obtenidas con una corriente constante de 1 A & través de la
muestra, después de recocerla con diferentes intensidades: (a) 1.30 A, (b) 1.35 A, (c) 1.40 A, (d) 1.55
A, (e) 1.65 Ay (f) 1.80 A.



112 CAPITULO 1V

(a) (b)

(e) (3]

Figura 11, Imdgenes de emision infrarroja obtenidas con una corriente constante de 1 A a través de la
muestra, después de recocerla con una intensidad constante de 1.35 A durante tiempos distintos: (a) 1
min., (b) 2 min., (c) 4 min., (d) 8 min., {¢) 16 min. y (f) 32 min.
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Figura 13. Homo convencional utilizado para el estudio de la temperatura de cristalizacion a
partir de los cicloe de histéresis de las muestras recocidas.

Para nuestras muestras se construyé un hormo como el mostrado en la figura 12.
Consta de un micleo de cobre macizo recubierto por capas sucesivas de amianto e hilo
de kantal arrollado de forma no inductiva. En el centro del ciclindro hay dos agujeros
paralelos entre si, uno para el termopar y otro para colocar la muestra. La ventaja de
este horno es que la temperatura deseada en la muestra se alcanza mucho mds
rdpidamente. Los recocidos se llevaron a cabo manteniendo las muestras durante tres
minutos a una determinada temperatura y posteriormente se procedié al estudio
magnético de las mismas a través de sus ciclos de histéresis. De esta forma se ha
obtenido que calentando con un horno convencional la cristalizacién tiene lugar en un

estrecho rango de temperaturas: 547 °C - 555 °C (fig. 13).

1V.4.2 - Resistividad. Ciclos de histéresis

Anteriormente se ha apuntado la posibilidad de que el fendmeno de Ia

cristalizacién tenga lugar alrededor de una corriente de recocido de 1.4 A, debido al
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Figura 13. Ciclos de histéresis de muestras recocidas con un homo convencional a

distintas temperaturss: (a) 545 °C, (b) 546 °C, (c) 548 °C, (d) 553 °C y {e) 555 °C.
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cambio producido en la pendiente de la emisividad media (fig. 7). Con el fin de
confirmar este hecho y localizar mds rigurosamente la intensidad de recocido necesaria
para producir la cristalizacién, se han estudiado pardmetros sensibles a la misma, como

son la resistividad y el ciclo de histéresis del material.

La resistividad se midié por el método de las cuatro puntas descrito en I11.5.2.
Para disminuir al mdximo el error de los contactos, se ha utilizado hilo de cobre de
0.01 mm y cintas muy largas. Las muestras utilizadas tenfan 7 cm de longitud, de
manera que se ha elegido una distancia de 5 cm entre los contactos usados para la

medida de la resistencia. La figura 14 muestra las curvas obtenidas de la resistencia

TEMPERATURA (°C)
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Figura 14. Resistencia eléctrica freate a temperatura e intensidad de recocido usanda:
(A) una corriente de 100 mA después de 3 min. de recocido, (*) la corriente de
recocido.

medida de dos formas diferentes: (A) aplicando una intensidad de recocido y midiendo
durante el enfriamiento con una corriente de 100 mA, (*) usando la corriente de

recocido para la medida de la resistencia. En esta figura se puede observar la gradual
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Figura 15. Ciclos de histéresis de muestras recocidas con diferentes corrientes: (a)
1.100 A, (b) 1.285 A, (c) 1.302 A, (d) 1.317 A, {e) 1.336 A, (f) 1.366 A, (g) 1.
502 Ay (h)1.802 A,

cristalizacién de la muestra alrededor de 1.4 A, lo cual confirma los resultados
anteriores. De la misma manera, los ciclos de histéresis de muestras recocidas con
diferentes corrientes, figura 15, sugieren una cristalizacién parcial para corrientes de
recocido entre 1.25 A y 1.4 A (450 °C - 560 °C). Esto indica que durante el recocido
con corriente, la cristalizacidnse produce en un amplio rango de temperaturas, lo que
sugiere una gran dispersién de temperaturas en la muestra durante la cristalizacién,

como se puede ver en la figura 7.

IV.5 - MODELO TEORICO

Hasta el momento se ha comprobado que las muestras calentadas con horno
externo no presentan ningin cambio en la pendiente de la curva de <E> frente a la
temperatura (fig. 3), que la temperatura es uniforme en toda la muestra (fig. 8) y que
no existe dispersién en la temperatura durante el proceso de cristalizacién (fig. 3). Todo
esto nos lleva a pensar que €l cambio en la pendiente de <E>> frente a T, cuando se
caliente con corriente es debido a los cambios que tienen lugar en la resistividad del
material. Todos estos efectos se deben a que la cristalizacién empieza antes en las

regiones de la muestra que estdn a mayor temperatura. Estas regiones, al cristalizar,
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cambian su resistividad y por lo tanto cambia también 1a densidad de energfa disipada
por efecto Joule en cada punto de la muestra. Teniendo en cuenta que la energia
disipada por unidad de longitud por efecto Joule es

i
W= ©)
donde J es la densidad de corriente y o la conductividad del material, y que Ia
intensidad I que atraviesa la muestra y las densidades de corriente de las zonas amorfas

J, y cristalinas J, son

I = JISI + JCSC
J, = 0,E 7)
T, = 0E
la relacién resultante entre J, y J, serd
=g, Za
T, = J, 5 ®)

Sustituyendo la ecuacién (8) en la (7) se pueden obtener independientemente

dichas densidades de corriente:

o, I

J. ) alSl +OCSC' (9)
J, = %1 (10)
alsl +OCSC
con lo que la densidad de energfa disipada en la zona amorfa y cristalina serdn:
2 2
W, = e o % 1 (11)
0' (0‘5. +ar:‘s'r:) 2
2 2
W, = Je | 9. L (12)
Oc (U.S. +0csc)2
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y la energifa total disipada por efecto Joule serd

2
W = W‘S‘ + WcSc = G—S—:E-:a-c? (13)
a“a -4

Por lo tanto, si V, y V. son el volumen de las zonas amorfas y cristalinas

respectivamente, la energia disipada en toda la muestra es

B S 14
W - GIVI +GCVC ( )

Modelo alternativo

El modelo tedrico anteriormente expuesto no deja de ser una primera
aproximacién, y a nuestro modo de ver algo inconsistente debido a que al tratar con una
fuente estabilizada en corriente, al irse
cristalizando diversas zonas de la muestra la
resistencia de dichas zonas disminuye, y

consecuentemente aumentard la cantidad de

corriente que pase por ellas, disminuyendo
I a e la que pasa por las zonas amorfas de
é Re alrededor. Debido a esto, y dependiendo del

tamafio y distribucién de las zonas

cristalizadas tiene que haber un compromiso
R entre la disminucién de la resistencia y el
aumento de la intensidad, ya que Ia energfa

' disipada por efecto Joule es RIZ.

Figura 16. Disposicién de uns zona amorfs Para comprobar esto podemos acudir

paralels a olra cristalizads. a una primera aproximacién consistente en

considerar la muestra dividida en dos zonas
longitudinales paralelas, una amorfa con una resistencia R, y otra cristalizada de
resistencia R,. En otras palabras, vamos a tener dos resistencias en paralelo por las que

pasardn distintas intensidades I, e I, (ver figura 16). Si aplicamos las leyes de Kirchhoff
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a la malla de la figura 16, las intensidades que van por cada rama en funcién de la
intensidad total aplicada I y las resistencias respectivas son:

TR, = IR,
I=1I +1I
IR
I, = ———=_
Ry + R,
IR
Ic = 4
R, + R,

con lo que la potencia disipada en ambas zonas serd

I%R 2
P, = R,I? = Ry~ 1
& a~-a | (Ra""Rc)z (5)
I?R 2
P =RI?:=R ——-_ 38 (16)
c cTo C(R‘ Rc)z

Si dividimos ahora las ecuaciones (14) y (15) obtendremos la relacién entre las

potencias disipadas en las zonas amorfa y cristalizada

R
P‘=TR;EPC (17)
2

donde se puede apreciar que la potencia disipada en la zona amorfa (P,) es menor que
la disipada en la cristalizada (P.), ya que la resistencia en esta \ltima zona es menor
(figura 9).

Vista la discrepancia entre los dos modelos precedentes, se optd por implementar
un nuevo modelo basado en la aplicacién de la ecuacién

VT =0 (18)

donde el término correspondiente a la variacién del desplazamiento eléctrico con el
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tiempo ha sido despreciado, habida cuenta de que la densidad de corriente aplicada es
constante. Si tenemos en cuenta que la densidad de corriente es el producto de la

conductividad por el campo eléctrico, 1a ecuacién 18 nos queda:

V(cE) = (VoO)E + o(VE) =

(VoX(V¥) + oWV = 0 (19)

Esta ultima ecuacién diferencial nos va a proporcionar la distribucién de
potencial en toda la muestra. Para su resolucién se ha simulado la muestra como un
mallado en el cual cada nudo corresponde a un punto de la muestra. De esta forma, se
ha aplicado la aproximacion de diferencias finitas para su resolucién. En la figura 17
se puede observar una muestra de la malla de puntos considerada. Cada uno de los
puntos se ve sometido a la interaccién con los cuatro vecinos mds préximos, de manera

que los gradientes en las dos direcciones vienen dados por

av, 1
A
av, 1
# = E(Vnu - Via)
FV, 1
ol —~Wya * Viju = 2V)
&Y,
—*a;f‘l = ( 1y ¥ tu 2Vi,})

con lo que la ecuacién (19) pasa a ser

Voi[V
2a

A (

ij-1 +V, g = Viad +

[U+I+Vu— * Vg * Viy ~ 471 =0

donde hay que tener en cuenta que la conductividad de las zonas amorfas es distinta de

las cristalizadas y que a representa el incremento entre dos puntos sucesivos.
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l“igura 17. Malla de la que estd compuesta la
muestra.

Si tenemos en cuenta la siguiente notacién

T = Gije1 ~ Tig
4a*

W = 9y =~ Yy
— 4a%

s-2u

a

el potencial en un punto viene dado por
KJ+1(T+W+S) + VU_I(S-T—W) + VMJ(T+W+S) + Vi_U(S—T—W)
v 4S

20)

Para la resolucién del modelo se puede aplicar el método de Gauss-Jordan o el
método iterativo. En el primer método es necesario conocer toda la matriz de
coeficientes, lo cual complica el problema, por lo que se ha elegido el iterativo una vez

que se conoce la expresién general del potencial en un punto i,j (ecuacién 20).

El mallado elegido tiene unas dimensiones de 40x80 (=ixj), de manera que las

condiciones de contorno consideradadas son que el potencial en los dos extremos del

Vi,go=vm. Para salvar ]a dlscontlnmdad que tiene lugar en los laterales extremos se ha
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impuesto una variacién lineal del potencial con la distancia para V,; y Vg,

Y, .
Vi = Vioy = 75 G-

y un valor préximo a cero para la conductividad en esos puntos (= 10""). Para los
valores de la conductividad se ha usado la figura 9 obtenida previamente, donde se
puede apreciar que cuando se produce la cristalizacién a 500 °C tiene lugar una
disminucién del 4% en el valor de la resistencia, con Jo que se ha tomado la
conductividad amorfa como ¢, = 2000/136 'm"’ y la cristalizada como ¢, = o, -
0.040,. El niimero de iteraciones empleado en el cdlculo ha sido 10000, con una
precisién de 0.0001, y la distancia entre dos puntos consecutivos es a = 0.001/80 (el

programa desarrollado para la simulacién viene expuesto en el apéndice C).

La primera simulacién realizada corresponde a una cinta amorfa con una zona
central cristalizada. Si se considera un solo punto cristalizado se puede ver (figura 18a)
que la energia disipada de éste aumenta con respecto al resto. Si se toma ahora una
superficie cuadrada de 4x4, la energfa disipada aumenta en la zona frontera entre el
material amorfo y el cristalizado, disminuyendo en la zona cristalina (figura 18b), como
se puede también observar en las curvas de nivel correspondiente a esta situacién
(figura 19b). De esta forma, aumentando la superficie cristalizada (figuras 18c y 18d)
se comprueba lo anteriormente expuesto ademds de comprobar mediante sus
correspondientes curvas de nivel (figuras 19¢ y 19d) que la energia disipada aumenta
longitudinalmente.

Si la zona cristalizada pasa a ser una franja transversal de 40x40, como la
intesidad que pase por ella va a ser la misma que pasa por la zona amorfa, 1a energfa
disipada debe ser mayor en esta ultima, como se puede observar en la figura 18e. Si
por el contrario se elige una zona longitudinal cristalizada, 1a energia disipada en ella
tiene que ser superior, como se puede comprobar en la figura 18f. Esto corrobora el
resultado obtenido con el modelo de resistencias y nos induce a pensar que lo que
realmente se observa con las imdgenes de emisién infrarroja es la energfa disipada de

las fronteras entre el material amorfo y el cristalizado.
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Figura 18. Modelo realizado del material amorfo con una zons central cristalizada de distintas
dimensiones: (a) 1x1, (b) 8x8, (¢) 16x16, (d) 32x32, (c) 40x40, (f) 20x80.
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Figura 19. Curvas de nivel del modele de superficie cuadrada cristalizada

correspondientes a la figura 18,
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Figura 22. Modelo de tres zonas circulares cristalizadas en 1a zona central y a lo largo

de la muestra.
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Figura 23. Curvas de nivel correspondientes a las figuras de la grifica 22.
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24. Modelo con zonas cristalizadas circulares distribuidas de forma irregular 2

Eﬁau::o de la muestra.
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R s = =t e bl 5 e

() (d)

Figura 26. Curvas de nivel experimentales co, ientes a una muestra recocida con
distintas intensidades: (a) 1 A, (b) 1.3 A, (c) 1.4 Ay (d) 1.5 A.

En la figura 26 se recogen las curvas de nivel experimentales de las figuras 5b,
5d, Se y 5f. Se puede observar que efectivamente, la densidad de curvas va aumentando
(figuras 26a y 26b) conforme aumenta la corriente de recocido (1A y 1.3A
respectivamente) hasta llegar a una intensidad (1.4A) a partir de la cual disminuye el

nimero de curvas de nivel (figuras 26¢c y 26d).
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IV.6 - CONCLUSIONES

L Mediante la medida de la emisién infrarroja local se ha obtenido la temperatura
local de la muestra durante el recocido con corriente.

® Los resultados indican que la temperatura en Ia muestra durante esos
tratamientos no es uniforme. Por ello esta clase de tratamientos térmicos no
constituye el mejor método para el estudio de la cinética del fenémeno de la
relajacién.

@ La dispersién de la temperatura puede producir una superposicién de diferentes

procesos.

@ De la misma forma, el recocido con corriente puede crear una dispersién de la
anisotropfa en las muestras durante su tratamiento, aumentando el ruido en
algunos dispositivos.

® También, se ha mostrado que los procesos de cristalizacién pueden ser
detectados in situ por medio de este efecto.

o Se ha obtenido de una forma tedrica que las zonas frontera entre la parte amorfa
y cristalina es la que mds energfa disipa, permaneciendo mds frfa la zona
cristalizada que la amorfa.

® El estudio tedrico realizado sobre la disipacién de energfa puede ser iitil en un
futuro préximo para el estudio de crecimiento de monocristales y de

recristalizacién de granos.
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Y.i - INTRODUCCION

Como se recordard, en esta tesis se pretenden inducir anisotropias mediante la
cristalizacién local de materiales amorfos. En el capitulo anterior se lograron inducir
anisotropias locales a través de recocidos con corriente y controlando las superficies
cristalizadas colocando distintos materiales disipativos en contacto térmico con diversas

zonas del material.

Una vez estudiado el proceso cinético, y controlado la temperatura que alcanzan
las muestras durante el tratamiento, nos propusimos la posibilidad de inducir locaimente
anisotropfas en zonas mucho mis pequeiias y localizadas sin la necesidad de utilizar

materiales disipativos.

Recientemente se ha demostrado que es posible modificar la distribucién de
anisotropia y los procesos de imanacién de cintas amorfas recociéndolas localmente con
un l4ser [16-17], siendo el origen de la misma las tensiones internas producidas por la
reduccién de volumen de las zonas recocidas [18]. En la figura 1 se muestran los
dominios magnéticos obtenidos por técnica Bitter de un impacto ldser en una muestra
de alta magnetostriccién (Metglas 2605 SC). Como se puede observar, los dominios y
la imanacién se disponen alrededor de la zona recocida radiaimente, debido a la

aparicién de tensiones en esas direcciones.

En este capitulo se va a estudiar la induccién de esas anisotropias mediante el
uso del recocido con corriente y con pulsos de corriente, ya que estos métodos son més
baratos y ficiles de realizar que el recocido local con Idser, y se analizard el origen de
dichas anisotropfas con un modeio teérico desarrollado a tal efecto. Por otra parte, para
tener informacién a cerca de la temperatura de la muestra durante el recocido con
corriente eléctrica y con pulsos de corriente, se ha realizado un estudio de la dispersién
de la temperatura. La variacién local en la temperatura se ha obtenido midiendo la
intensidad local de emisién infrarroja de la muestra por el procedimiento descrito en el

capitulo anterior.
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Figura 1. Dominios magnéticos en una muestra de magnetostriccion positiva con
un impacto ldser. Los dominios aparecen en las direcciones radiales.

V.2 - MET P A

Las muestras (Metglas 2605 SC, A\,=30x10* y Metglas 2705 M, \,=-0.31x10%)
han sido localmente recocidas con una corriente eléctrica radial constante obtenida
aplicando una diferencia de potencial entre una punta metdlica de 20 um de didmetro,
en contacto eléctrico con una de las superficies de la muestra, y dos aros de cobre (2
cm de didmetro interior, 2.5 cm de didmetro exterior y 0.5 cm de altura) que presionan
la muestra entre ellos. Una vista esquemdtica del sistema utilizado para dicho

tratamiento puede observarse en la figura 2.

Para dar una idea cuantitativa de las corrientes involucradas, por ejemplo para
una corriente de 0.8 A, como el didmetro de la punta es de 20 ym, la densidad de

corriente en la zona de contacto con la muestra es del orden de 10° A/m?, y
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FUENTE DE cOrRIENTE
FUERZA

Figura 2. Sistema wtilizado para el recocido con corriente y pulsos de corriente
de las muestras cuando se aplica simultaneamente una fuerza.

comparando con las intensidades aplicadas en el capitulo anterior, una muestra de 8 cm
de longitud por la que circula una corriente de 8 A da lugar a una densidad de corriente
aplicada del orden de 10* A/m?. Si aplicamos a la punta una intensidad de 8 A, la
densidad de corriente en este caso serfa de 10" A/m?, con lo que la temperatura de la
zona de contacto serd mayor que la del resto de la muestra. Mediante estos tratamientos
se ha encontrado que una muestra de 20 um de espesor y 1.4 mm de anchura se
cristaliza con una densidad de corriente de unos 4x10” Am?, Entonces, como la

densidad de corriente que aplicamos en la zona de contacto es mucho mayor, podemos

asegurar que dicha zona se cristalizard.

Para asegurar un buen contacto eléctrico entre la punta y la muestra, se ha

aplicado una fuerza ajustable sobre la punta, tal y como se puede observar en la figura
2 [26].

Y.J - DISTRIBUCION DE TEMPERATURAS

El estudio de la temperatura local en la muestra durante el recocido se puede
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dividir en dos partes, dependiendo del tipo de recocido realizado:

I - Recocide con corriente

Con el fin de conocer c6mo varfa la temperatura local con el tiempo, se hizo
pasar una corriente eléctrica radial y constante de 2 A con el sistema de la figura 2. El
procedimiento utilizado es el siguiente: una vez aplicada la corriente, cada 5 s se
obtiene una imagen con la cdmara CCD usando siempre 1 s de exposicién. De esta
forma se puede observar la distribucién de la temperatura para diferentes tiempos de
recocido (fig. 3). Como se puede ver en las imdgenes 3a, 3b, 3¢ y 3d la temperatura
en la zona recocida crece con el tiempo. Sin embargo, en la figura 3d el tiempo de
recocido es lo suficientemente alto como para cristalizar 1a zona recocida, con lo cual
la resistencia disminuye, y como la fuente de potencia estd estabilizada en intensidad,

la emisién infrarroja disminuye para tiempos mayores de recocido (figuras 3e y 3f).

En la figura 3 también se puede observar que el drea calentada crece con el
tiempo de recocido hasta que se produce la cristalizacién. Por encima de este tiempo,
el 4rea calentada disminuye debido a que la potencia disipada por efecto Joule es menor
[27]. Una medida cuantitativa de esta evolucién se muestra en la figura 4.

2 - Recocido con pulsos de corriente

Cuando se aplican pulsos de corriente, los tiempos de adquisicion de datos no
permiten obtener la emisividad. Entonces recurrimos a medir la energia emitida por la
muestra en dos situaciones diferentes: (a) dar pulsos de corriente en un mismo punto
de la muestra manteniendo fija la intensidad y variando ¢l tiempo de duracién del pulso,
dejando enfriar la muestra entre pulso y pulso; (b) dar los pulsos de corriente en

distintos puntos de la muestra.

Como se puede apreciar en la figura 5, cuando los pulsos se dan sucesivamente
en el mismo punto, la intensidad de emisién infrarroja crece con el tiempo de duracién
del pulso hasta la cristalizacién de la zona recocida. A partir de ese pulso y para los
pulsos posteriores la intensidad de emision, y por lo tanto la temperatura, disminuye

(imégenes de la figura 5). Este efecto es ficilmente explicable, ya que al utilizar una
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(© d

(e)

Figura 3. Distribucién de temperatura en la muestra durante el
recocido con una intensidad radial.
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INTENSIDAD DE EMISION (v.o.)
o 19 294 669 844 1119 (394 1669 1544 2219

Figura 4. Evolucién temporsl de 1a emisién infrarroja y la zona calentada de una
muestra (Metglas 2705 M) recocida con una corriente radial de 2 A.

fuente estabilizada en corriente, cuando la muestra se cristaliza la resistencia disminuye
y por lo tanto, la intensidad de emisidn también. De esta forma se obtiene que la
intensidad de emisién médxima sigue un comportamiento lineal con la intensidad del
pulso (figura 6a), ya que aunque la potencia disipada es RI%, al disminuir la resistencia
en la cristalizacién, disminuye la potencia disipada. Si los pulsos se dan en distintos
puntos de la muestra, se observa que a partir de la cristalizacién, la intensidad de
emision media se mantiene mds o menos constante, ya que la potencia méxima disipada
va a ser en estos pulsos la misma al llegar a la cristalizacién (imdgenes b de la figura
5), y por lo tanto, la intensidad de emisién mdxima tendrd un comportamiento
cuadrético con la intensidad del pulso (figura 6b).

3 - Visualizacidn de zonas cristalizadas
_ En el capitulo anterior se estudié, mediante el método de los incrementos finitos,

la disipaci6n de energfa de una muestra con una zona cristalizada, Para ello se aplicaba
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Figura 5. Recocidos con pulsos de corriente en el mismo punto de la muestra (a)
y en distintos puntos (b) para distintas intensidades de corriente: (1) 7.2 A, (2) 8.2
A, (3)9 A.
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una diferencia de potencial constante entre los extremos de la muestra y se obtenfan
unos mdximos en la energfa disipada alrededor de la zona cristalizada. Con el fin de
poder comprobar experimentalmente ese cdlculo tedrico, aplicamos a una muestra un
pulso de corriente de 10.3 A durante 14 ms con el dispositivo de la figura 2 de forma
que se cristalice la zona recocida. Posteriormente se hizo pasar una corriente
longitudinal creciente a través de la muestra y se fue estudiando la intensidad de
emisién de la muestra en una franja transversal en el centro de la cual (600 um) se
encuentra la zona cristalizada. Como se puede ver en los resultados obtenidos (figura
7), la emisividad de la zona cristalizada es mayor que Ia del resto de la muestra, y se
puede apreciar que al aumentar la corriente aumenta la diferencia de emisién entre zona
amorfa y cristalizada, aunque se observa una disminucidn en el punto de contacto de

la punta con la muestra.

Estos resultados concuerdan con los obtenidos mediante el modelo tedrico (figura
8). Esta figura se ha obtenido considerando una malla de 40x80 puntos con una zona
central cristalizada de distintos radios y en ella se puede apreciar que en la zona de
contacto de la punta con la muestra a2 disipacién es menor, aumentando ésta en los
bordes de la zona cristalizada y en total acuerdo con los resultados experimentales
(figura 7), donde se ve que al aumentar la intensidad de recocido aumenta la zona
cristalizada apereciendo diversos valles en dicha zona, aunque se mantiene mayor la

emisividad media radiada de esa zona respecto de la amorfa.

Y.4 - RESULTADOS

Inicialmente esta parte del trabajo se empezé a realizar aplicando los recocidos
en las muestras sin ninguna tensién aplicada sobre Ia punta. Asf se observé que debido
a las dilataciones que se producen durante el tratamiento la punta no hacia buen
contacto con la muestra en determinadas ocasiones, llegando incluso a producirse
pequefios arcos. Con el fin de evitar estos inconvenientes se procedié a aplicar una
fuerza lo suficientemente grande como para evitar el movimiento de la punta, De esta
manera, Se construyd inicialmente un dispositivo que disponfa de un tornillo que
presionaba la punta y aseguraba el buen contacto eléctrico.



3

CAPITULO V

ENERGIA DISTPADA (u.a.)

P PRSIV INALITY ITIGETI P IAPRAREEP

i

ENERGIA DISIPADA (. o.)

NG UTREY JTNNEN S ITPERETY 2Pt I

EMERGIA DISIFPADA (v.a.?

7 atv PPANPIE JTPRETTI NS 13

ENERGIA DISIFADA (w.a.2

IO X 72T AR ST Redd TR

(¢}

@

Figura 8. Modelo teérico de la muestra con una zona central circular
cristalizada de radio: (a) 2, (b) 4, (c) 6 y (d) 10.

Mediante este método de recocido local se esperaban obtener resultados similares

a los conseguidos por medio del recocido local con l4ser [14-18]. En la figura 9 se

muestran los dominios magnéticos obtenidos de dos muestras de Metglas 2605 SC
recocidas durante 200 s con una intensidad de 0.4 A (fig. 9a) y 0.6 A (fig. 9b). Como

se puede ver, el resultado es sorprendente ya que aparece una distribucién de dominios

circular alrededor de la zona recocida, mientras el recocido con ldser en este mismo

material da como resultado una estructura de dominios radial (fig. 1). Con este

resultado el siguiente paso es discernir el posible origen de 1a anisotropfa inducida.
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(b)

Figura 9. Dominios circulares alrededor de la zona recocida durante 200 s con
una corriente de: (a) 0.4 A y (b) 0.6 A.

La densidad de corriente y la tensién aplicada durante los recocidos disminuye
linealmente con Ia distancia al punto de contacto, mientras que }a densidad de energia
eléctrica disipada decrece con el cuadrado de la distancia. Por ello, el efecto del calor
en la muestra es mds local que el de la tensidn aplicada o que el del campo magnético

producido por la corriente. Asi, en una muestra recocida con 1 A durante 200 s y con
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(©)

Figura 10. Dominios circulares alrededor de la zona recocida (F = 1 N): (a) I

—08A MI=09Ay(@©I=1A.
una fuerza de 1 N sobre la punta, el didmetro de la zona cristalizada es solamente de
140 pm, mientras que a una distancia de 1 mm, el campo magnético circular y la
tensidn aplicada durante el recocido son de 150 A/m y 8 MPa respectivamente. Como
la constante de anisotropia de esta muestra es de 15 J/m; {2], el efecto del campo
magnético circular y de la tensidn aplicada es lo suficientemente grande como para

competir con la anisotropia del material y alinear la imanacién en sus direcciones.

V.4.1 - Muestras con constante de magnetostriccién positiva

Para estudiar el efecto de estas tensiones se modificé el dispositivo de recocido
por otro que nos permitiera controlar 1a fuerza gjercida sobre 1a punta, el cual se puede
ver en la figura 2. Se empezd el estudio aplicando una fuerza grande. En la figura 10
se pueden observar la estructura de dominios de tres muestras recocidas durante 200 s
con una intensidad de 0.8 A (fig. 10a), 0.9 A (fig. 10b) y 1 A (fig. 10¢), cuando se
aplicaba simultdneamente una fuerza sobre la punta de F = 1 N. La imanacién rodea
el punto de contacto con la punta, con lo cual la direccidn ficil de anisotropia es

perpendicular a la radial inducida mediante el recocido local con ldser [17].
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Este resultado es sorprendente debido a que: '

(a) La reduccién del volumen del 4rea cristalizada en 1a zona de la muestra en
contacto con la punta es esperable que induzca una anisotropia radial [18].

(b) La direccién de la imanacién durante el recocido estard en la direcci6n radial
o circular dependiendo del valor del cociente Hy/H;, donde Hy es el campo de
anisotropia debido a las tensiones eldsticas inducidas en la muestra por la fuerza sobre
la punta y H; es el campo magnético producido por la corriente.

La distribucién del campo de tensiones de una l4mina delgada en el punto en el
que se ejerce una presién es verdaderamente complejo. Existirdn tensiones de
compresion en la superficie en contacto con la punta y extensiones en la otra cara,
siendo la posicién del plano neutral dependiente de la magnitud de la fuerza aplicada
[28].

Figura 11. Deformacién de una membrana al aplicarla una fuerza en el ceatro.

En primera aproximacion y para zonas l¢jos del punto de contacto se puede
considerar que la muestra se comporta como una membrana eldstica (figura 11). Un
cdlculo aproximado nos proporciona las tensiones radial o, y transversal ¢g partiendo

de las deformaciones que aparecen en ambas direcciones:

_ Ar = or _ 00 z 1
& = r E E 9 1)
_ AB _ . _ Oy O; - - . x 9z
&=73 %% " F° Op =0 "0, % — @

Si nos fijamos en la figura 11 tendremos que la fuerza aplicada en un punto de
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Ia muestra vendrd dada por 1a proyeccién sobre la direccion radial, es decir

F = genB o 2xrh = —_tgd 6. 2xrh (3)
Jtg?e + 1

Sustituyendo la ecuacién 2] en la [1] nos queda la tensidn radial de la forma

o o E
&= " FY T Ot (1 - o?)

y teniendo en cuenta la relacién

auy _ auy . 8r auy
du

tg® = du, du, or

X

la deformacidn y tensién radial quedan de la forma:

e = \/(tgeAr)2+Ar2—Ar=m_l

ol Ar

Q
|

,=Weg® 1 - 1) —E 4)

1 < g2

Sustituyendo la ecuacidn [4] en la [3] tendremos

F = E2nrh cge [1 -

1
I-a \/t923+1]

y teniendo en cuenta que

-1 < tg?0 <1 = (tg?0+1)1/2 ~ 1—%!:929

la fuerza y la tension radial quedan de la siguiente manera:

3

= E’T‘rh kS —+ = ...f......
F e tglo - tgb e )
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- B _ o9 __E | FEZ3
% = e 19 T S (Kr) (6)
donde
Enh
K= ——
1 - o2 ™

y la tensién radial queda de la siguiente forma:

1/3
o, = 1 ( F2Exh ) ®)
2rh \ r2(1 - o?)

donde h es el espesor (20 um), F la fuerza aplicada sobre la punta, E el médulo de
elasticidad, o el coeficiente de Poisson, r la distancia del punto de contacto al punto

considerado y o, la tensién radial.

Con el fin de simplificar los cdlculos, se ha tomado como limite inferior del

cociente entre los campos de anisotropia y magnético Hg/H, el siguiente:

3, ¢
H. = 24 —
o2 M,
" =L
2nr
Hy 3Agrx 30F o)
H M, MA

donde M, ¢s la imanacioén de saturacién (1.6 T). En nuestro caso, Hy/H; es mayor que
1, con lo que durante el recocido la direccién de 1a imanacion es radial y Ia anisotropfa
inducida estard en la misma direccién. Por lo tanto, el resultado de la figura 10 no se

puede explicar de esta manera.

Si la direccién de la anisotropia fuera debida tinicamente a la accién del campo
magnético aplicado, al recocer aplicando simultineamente una fuerza pequefia se

inducirfa una configuracién de 1a imanacién circular. En la figura 12 se muestra la
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estructura de dominios de dos muestras recocidas con distintas intensidades con una
débil fuerza aplicada sobre la punta de 0.05 N. La zona préxima a la punta se calentard
mds que el resto de la muestra llegando a la cristalizacién, con lo que tensard el resto
det material y aparecerd una distribucién de tensiones en el plano de la muestra que dan
fugar a la formacién de paredes radiales perpeadiculares a la zona recocida. En dichas
imdgenes se puede ver cdmo aumentan las paredes radiales al ir aumentando la
intensidad de corriente del recocido, al contrario de lo que cabrfa esperar, ya que esto
no se puede explicar por el efecto del campo aplicado puesto que en este caso Hy/H,
< 1. Entonces, estos resultados no pueden explicarse ni por el efecto de la tensién
eldstica aplicada ni por el campo magnético producido por la corriente.

Posteriores medidas realizadas para diferentes fuerzas aplicadas demuestran que
la configuracién de dominios depende de la tensién de la punta sobre la muestra,

creciendo la anisotropfa circular inducida cuando aumenta la presion.

Para tratamientos en Jos que se ha usado pulsos de corriente de 8 A de
intensidad, los resultados obtenidos son similares a los conseguidos mediante el recocido
con corriente. En lIa figura 13a se presenta la configuracién de dominios de una muestra
recocida con dos pulsos de corriente de 28 ms y 56 ms cuando la fuerza externa
aplicada era F = (.05 N, y en la figura 13b la de otra muestra recocida durante 7 ms
con una fuerza externa de F = 1 N. Como se puede ver, los resultados son similares
cuando la fuerza externa aplicada es muy pequefia 0 muy grande. Sin embargo, para
valores intermedios (entre 1 N y 0.05 N), se inducen distintas anisotropias magnéticas

recociendo localmente con pulsos o con corriente continua:

(@)  Recocido con pulso de corriente (I=8 A, t=28 ms, F=0.1 N). La configuracién
magnética observada es radial en este caso (fig. 16a), como la observada en
muestras recocidas con corriente con una fuerza aplicada menor (0.05 N).

(b)  Recocido local con corriente (I= 1.1 A, t= 200s, F= 0.1 N). En la figura 16b
se pueden observar dominios magnéticos perpendiculares alrededor de la zona
recocida y simultineamente una anisotropfa magnética circular rodeando esta

zona.
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b

Figura 12. Dominios perpendiculares radiales a la zona recocida (F = 0.05 N):
(@1=13Ay®mI=14A.
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(b)
Figura 13. Muestras recocidas con pulsos de corriente (I = 8 A): (a) t, =28 ms,
t,=56 ms, F=0.05 N; (b) t=7 ms, F=1 N.
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Como se puede ver, diferentes comportamientos se han encontrado para la
misma fuerza aplicada (F = 0.1 N) en recocidos con pulsos y con corriente. Son
necesarias tensiones mayores para inducir una anisotropfa magnética circular en los
recocidos con pulsos. Esto sugiere que 1a anisotropfa inducida es debida al balance entre
las tensiones internas producidas por la cristalizacién de la zona en contacto con la
punta y las tensiones internas producidas por la deformacién pléstica inhomogénea de
la muestra.

Diversos autores han realizado diferentes estudios para tratar de explicar el
origen de esas anisotropfas. Para algunos tipos de muestras amorfas se ha demostrado
[19-20] que el comportamiento de la anisotropia mapnética inducida mediante el
recocido con tension es similar al de la tensidn viscoeldstica (creep) cuando una tensién
es aplicada a elevadas temperaturas. Es importante tener en cuenta que el creep

viscoeldstico tiene dos contribuciones [21-23], una deformacion aneldstica (rever31ble)

y una deformacién pldstica (flujo viscoso homogéneo) que es irreversible.

Al disminuir la elevada temperatura, la muestra se contrae tanto eldstica como
aneldsticamente debido a la disminucién de la temperatura con el tiempo y la
reorganizacién interna de los dtomos [20]. Este comportamiento ha sido observado para
diversas cintas amorfas [24], y se ha demostrado que la contribucién aneldstica de la
tensién puede ser completamente recuperada después de un tiempo lo suficientemente
largo. Segun Nielsen y colaboradores [20] la parte aneléstica de la anisotropfa se asocia

con un desplazanuento atémico revers1b1e de corto alcance y cambios en el orden de

corto alcance a bajas temperaturas, mientras que la parte pldstica debe asociarse con los
movimientos atémicos irreversibles de largo alcance y cambios en el orden de corto

alcance a altas temperaturas.

En nuestro caso, la zona tensada por la presion de la punta se alarga durante el
recocido y produce tensiones circulares en los alrededores cuando la muestra se enfria.
Esto también puede observarse en la prominencia que aparece en la zona recocida. Para
pequeiias fuerzas (0.05 N) las tensiones inducidas por el cambio del volumen de la zona

cristalizada son mayores que Ias producidas por las débiles fuerzas externas sobre la
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muestra. Al cristalizarse una pequefia zona aparecerdn una tensién radial y una
compresién circular (fig. 14), por lo que la imanacidn, al ser una muestra de
magnetostricion positiva se dispondrd paralelamente a la tensidn y perpendicularmente
a la compresién, dando origen a las paredes radiales (fig. 12).

Para fuerzas aplicadas grandes (I N), tendremos solapados ios efectos de la
anisotropfa inducida por la deformacién pldstica y por la cristalizacién. La zona en la
que se produzca ¢l flujo pldstico aumentard su superficie de tal forma que al enfriarse
comprimird radialmente al resto de la muestra y hard que aparezca una tension circular
rodedndola (fig. 15), apareciendo paredes circulares en ella (fig. 10). A su vez, la zona
circundante comprimiré radial y circularmente la zona afectada por el fiujo pldstico,
dando lugar a la aparicidn de dominios straipes con anisotropia perpendicular al plano
de la muestra (fig. 10).

Figura 14. Distribucién de tensiones después de Figura 15. Distribucion de tensiones después de
haberse cristalizado la zona central (o, es la haber tenido lugar el flujo pldstico en la zona
tensidn radial y o, es la tensidn circular). central de la muestra.

Si la fuerza aplicada tiene un valor intermedio tendremos la aparicién de un
pandeo en la muestra, manteniéndose fijo el plano neutro de la misma por lo que
aparecerd una compresion en el plano de Ia muestra que estd en contacto con la punta
y una tensién radial saliente en el otro plano, que es el que se observa por técnica

Bitter. La cristalizacién de la zona recocida dard lugar a una tensién radial hacia la
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punta, compensando en cierto modo la debida al pandeo, y una compresidn circular. Si
ademds estamos cerca del limite pidstico, se puede producir este efecto en una pequefia
region, dando lugar a una compresién radial, que junto a la circular justifican la
aparicién de dominios stripes en toda la zona. A su vez ya se ha visto que se produce
una tensién circular que origina la aparicién simultdnea de paredes circulares en ese
drea (fig. 16b), ya que la anisotropfa inducida por el orden magnético es despreciable
debido al corto tiempo de calentamiento.

V.4.2 - Muestras con constante de magnetostriccién negativa

Con el fin de confirmar las afirmaciones expuestas anteriormente, se repitieron
los tratamientos en cintas de Metglas 2705 M. Teniendo en cuenta el signo negativo de
la constante de magnetostriccion de este tipo de muestras, la distribucién de la
imanacion esperable serd radial para fuerzas aplicadas grandes y circular para pequefias

fuerzas.

Efectivamente, para una fuerza aplicada de 1 N durante el recocido local,
aparece una configuracién de dominios magnéticos radial (figura 17), como era de
esperar. Sin embargo, si se aplica una fuerza sobre la punta de 0.05 N el resultado es
sorprendente, ya que la muestra 2705 M se comporta como una de constante de
magnetostriccién positiva, como se puede ver en la figura 18, en Ia que aparece una
distribucién de la imanacién radial. Un cambio en el signo de la magnetostriccién ha
sido encontrado por diversos autores en esta clase de muestras [29-32], con lo cual un

efecto similar puede darse en las zonas recocidas de nuestras muestras.

Para comprobar que efectivamente se ha producido el cambio del signo de la
magnetostriccién se procedid a aplicar una tensién longitudinal a la muestra de 1a figura
18, y se observé que aparecfan paredes perpendiculares a la tension aplicada en las
zonas no recocidas (figura 19a) y que desaparecfan las paredes radiales perpendiculares
a Ia tensién aplicada en las zonas recocidas (figura 19b), lo que demuestra claramente

que la magnetostriccién tiene signos distintos en cada zona.
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(b)
Figura 16. Estructura magnética alrededor de la zona recocida (F=0.1 A): (a)
I=8 A, t=28 ms; (b) [=1.1 A, t=200s.
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Figura 18. Estructura de dominios radial de una muestra recocida con corriente (F = 0.05 N).
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(b)
Figura 19. Estructura de dominios de una muestra de A,>0 tensada
longitudinalmente: (a) zona recocida, (b) fuera de la zona recocida.
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El resultado completa algunos estudios realizados sobre la dependencia con la
temperatura de la constante de magnetostriccién muy baja en materiales amorfos. La
dependencia anémala de A, con la temperatura en aleaciones ricas en Co ha sido
atribuida por O’Handley [29] a la combinacién de un término positivo de dos iones mis
una contribucién negativa del término de un ion. Entonces, la interaccién de canje
anisétropa es proporcional al cuadrado de la imanacién de saturacién y un cambio en
el signo de A, es esperable por debajo del punto de Curie debido a las distintas
dependencias con la temperatura de las contribuciones de un ion y de dos iones. De la
misma forma A. Hernando y colab. [30-32] encontraron experimentalmente un cambio
del signo de A, a temperaturas por debajo del punto de Curie en aleaciones amorfas
ricas en Co, y mostraron que A, depende localmente de la densidad de pares de dtomos
que pueden modificar el peso relativo de las contribuciones de un ion y dos iones.
Consecuentemente, los cambios estructurales originados durante el recocido modifica
la magnetostriccién e induce en algunos casos anisotropfas homogéneas macroscdpicas.
De la misma forma, en este trabajo se ha demostrado que el recocido bajo una pequeiia

tensién, hace cambiar el signo de A, en las zonas préximas a la cristalizada.

Con el fin de poder entender los procesos que tienen lugar en los tratamientos
y la distribucién de tensiones en las muestras se procedié a realizar un modelo tedrico
que fuera capaz de explicar dicha distribucién asf como la deformacién pléstica que

tienen lugar.

Y.S - MODELO ELASTICO

La distribucion de tensiones durante el recocido, para pequeiias fuerzas aplicadas
sobre la punta de forma que el desplazamiento vertical méximo 8., (fig. 20) sea menor
que el espesor de la muestra h puede encontrarse en [33].

_ 4 e 3, & (10)

[ln— + —] 11)
¢
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Figura 20. Membrana sometida a una presion en un punto de su superficie.
3
p- 2 (12)
12(7 - v)
P
q=—7 (13)
nc

En nuestro caso a = lem, h = 20 um, ¢ = 10 um, E = 63x10° N/m? {médulo
de elasticidad) y » = 0.39 (coeficiente de Poisson) [34], y se puede considerar en
primera aproximacion

_ Pa?
™ 16=nD

(14)

En nuestras medidas, para la minima fuerza aplicada sobre la punta, la 8.,
medida fue de 60um, y este resultado no se puede explicar con la solucién anterior. En
nuestro caso la muestra se comporta mds como una membrana que como una ldmina

metdlica.

En el punto de aplicacidn de la fuerza, tedricamente, la tensién es infinitamente
grande, ya que se trata de una fuerza de valor finito que actia en un drea infinitamente
pequeiia. En la prictica se produce un fenémeno de flujo pldstico de cierta magnitud
en el entorno del punto de aplicacién, de manera que la fuerza viene a repartirse en un
drea de extension finita. Si imaginamos que la porcién de material que experimenta la
deformacioén pléstica es separada de la placa mediante una pequefia perforacién, las
ecuaciones de la elasticidad podrdn aplicarse a la porcién restante de la muestra. En este
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caso, la condicién de equilibrio en la direccién vertical es [35]

dé
P = 2nrN — 1
= (13

e integrando queda

P dr
dd = -—
-[ '[ 2N r (16)
P a
S =z — In— 1
mxX  2xN ¢ a7

Para calcular N se han tomado las deformaciones en el plano medio de la

muestra. De esta manera, el incremento del radio debido a la deformacién § es

1 (ds Y P2 1 1
o= [[S]ar=—=-|1-2 18
2 -[(dr) 8niN? [c a (18
2
g - Qe P 1 _11_N1_-v) (19)
a gnlN2g ¢ a Eh
y la tensién inducida
3 3 r
N = '_—_—P"Ji“—i ~ -I*J (20
N 8x%(1 - v)[c¢ a

La deformacién médxima calculada §,,, mediante este modelo es del mismo orden
de magnitud que el medido experimentalmente. En la tabla 1 se pueden apreciar las
deformaciones calculadas y la tensién que aparece sobre la muestra al aplicarla distintas
fuerzas. Si se tiene en cuenta que el l{mite eldstico tabulado para el Metglas 2705 M
viene dado para una tensién de o,=7x10° N/m?, se obtiene que para ninguna de las

fuerzas de la tabla se llega a dicho limite.

En este modelo las tensiones son uniformes a lo largo del espesor de la muestra,
y se puede hacer una simple correccién al modelo para calcular las tensiones de traccién
y de compresién producidas por el pandeo de la muestra. Para ello consideramos el

momento flector en el punto central de la muestra
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M = P(1+v) [lng

c?
0 + —]
4x c 4a?

por lo que en puntos que distan x del punto central tendremos

- P or1evin® -
= o @in= -1

y existird un cambio de curvatura en el punto siguiente:

A+v)n€ -1 =0 = x = 0487a
X

FUERZA (N) | TENSION (x10° N/m?) | DEFORMACION (um)
0.05 0.43 63
0.1 0.69 80
1 3.2 170

Tabla 1. Valores tedricos calculados para el Metglas 2705 M.

A partir del momento flector se puede obtener la tensién que aparece en la
muestra en funcién de la distancia al punto de contacto con la punta. En la tabla 2 se
pueden observar los valores obtenidos cuando se aplica una fuerza de 0.05 N. En ella
se ve que hay dos regiones distintas en la muestra: la zona préxima a la punta se ve
comprimida y la lejana estd sometida a una traccién que justifica la aparicién de paredes
radiales para esta fuerza aplicada.

En ia tabla 3 se dan los valores de la tensién para una fuerza aplicada de 0.1 N.
Los resultados son esencialmente los mismos a los anteriores; la dnica diferencia es que
para la zona en contacto con la punta la tensién de deformacion debida a la fuerza
aplicada estd cerca del régimen plistico. Esta diferencia se ve mds acentuada cuando
aumentamos la fuerza a 1 N. En la tabla 4 se ve que hay una zona de la muestra de 100

um de radio que esta dentro del régimen pldstico.



166 CAFITULO V

FUERZA (N) | POSICION -TENSION (x10* N/m?) | TTPO DE TENSION
0.05 0 -4.12 compresion
0.05 0.1a - 0.94 compresion
0.05 02a - 0.53 compresién |
0.05 0.4a -0.12 compresion
0.05 0.8a + 0.30 traccién
0.05 a + 0.43 traccién

Tabla 2. Tensién en la muestra en funcién de la distancia al punto de contacto para una
fuerza aplicada de 0.05 N,

Como se puede comprobar, la fuerza aplicada sobre la muestra pasa de ser
despreciable (estando dentro del régimen eldstico la muestra se ve tensada) a influir
definitivamente sobre las propiedades mecdnicas de la misma, permaneciendo una zona
deformada y comprimida. Por otra parte, 1a compresién que aparece puede ser la causa

de los dominios straipes que aparecen cerca de la zona de contacto con la punta.

FUERZA (N) | POSICION | TENSION (x10* N/m? | TIPO DE TENSION
0.1 0 - 6.8 compresién
0.1 0.1a - 1.51 compresion
0.1 0.2a -0.84 compresién
0.1 | 0.4a -0.19 compresién
0.1 0.8a + 0.47 traccién
0.1 a + 0.69 traccién

Tabla 3. Tensién en la muestra en funcién de la distancia al punto de contacto para una
fuerza aplicada de 0.1 N.
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FUERZA (N) | POSICION | TENSION (x10* N/m?) | TIPO DE TENSION
1 0 - 30.94 estado pldstico
1 0.1a -7.07 estado plastico
1 0.2a -3.97 compresion
1 0.4a - 0.88 compresién
1 0.8a +2.22 tracci6n
1 a + 3.22 traccién B

Tabla 4. Tensién en la muestra en funcién de la distancia al punto de contacto para una
fuerza aplicada de 1 N.

Y.6 - MODELO TERMICO

Ademds de las tensiones ocasionadas por la aplicacién de la fuerza externa,
tendremos las debidas al calentamiento de la muestra. Al elevar la temperatura, el
cuerpo se dilata, y tal dilatacién no puede, por lo general, desarrollarse libremente en

un cuerpo continuo, por lo que el calor provoca en el mismo tensiones internas.

Al aplicar la fuerza en un punto de su superficie, se observa que la muestra
sufre en dicho punto una deformacién esférica cuyo radio depende de la fuerza aplicada.
Consideremos pues una ldmina circular delgada con un pequeiio elemento esférico, de
radio a, situado en el centro, que sufre una elevacién de temperatura T. Puesto que este
elemento no puede dilatarse libremente, en su superficie se producird una presién p. Las
tensiones radial y tangencial que esa presién produce en un punto cualquiera, distante

r>a del centro, por razones de simetria puede considerarse que vienen dadas por

3 3
o - - 22 _pa

r3 ’ g, = —2".'_3" (21)

A la distancia r = a, se tiene:
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0’, = - P 0, = lp
2
y el aumento de ese radio, producido por la presién p, serd:
a
Ar = (2),, = Slo,-v(o,+0)],, = %(lw)

aumento que deberd ser igual al producido por la elevacién de la temperatura y la
presion p. Entonces tenemos:

Ta - Z1-2v) = 22
aTa E( v) 2E(W)

de donde (a es el coeficiente de dilatacién térmica):

_2eTE
31-v

(22)

Sustituyendo en (21), obtenemos las relaciones siguientes para las tensiones en el
exterior del elemento calentado:

_ 2 oTEd’ 1 _aTEd’

—0— 23
3 (1-v)r? 3 (1-v)r? @3

r

Las tensiones que se acaban de ver, debidas a ia temperatura, son las producidas
durante el proceso de recocido. Ahora podemos estudiar dos casos distintos segiin que
la fuerza aplicada sea débil o fuerte.

1 - Fuerza aplicada débil

Si no se llega a la cristalizacién y la fuerza aplicada es lo suficientemente
pequeiia como para producir solamente el pandeo de la muestra tendremos que al
enfriarse ésta desaparecerdn todas las tensiones. Si llegamos a cristalizar una parte de
Ia zona recocida, tendrd lugar una reduccién del volumen en torno al 3% (Apéndice D),
con lo que las tensiones resultantes serdn debidas inicamente a la cristalizacidn, al igual

que ocurre si se recuece locaimente con idser {18].
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2 - Fuerza aplicada fuerte

Es bien conocido que, a temperaturas por debajo de la de cristalizacidn, los
materiales amorfos presentan una deformacién pldstica considerable. Diversos estudios
sobre una gran variedad de materiales [38-41] han demostrado que la tasa de
deformacién pldstica en funcidn de la tensién aplicada tiene la forma

tao" (24)

donde ¢ es la tasa de flujo plistico y o es la tension aplicada. El valor de n varfa entre
1 (indicativo del flujo viscoso-Newtoniano) y 12, dependiendo del sistema estudiado.
Este intervalo de valores ha sido explicado por Taub [42] basdndose en la dependencia
de n con ¢ predicha por la teorfa de deformacién pldstica en vidrios de Argon [43]. Sin
embargo, en los experimentos realizados para la obtencién de esos grandes valores de
n no se tuvieron en cuenta los efectos de los cambios estructurales que pueden ocurrir
en un vidrio a temperaturas elevadas. Fueron Patterson y Jones [44] los que teniendo
en cuenta estos cambios estructurales la tasa de la deformacidn pldstica en los materiales
amorfos (ellos realizaron sus experimentos sobre el Metglas 2826) es proporcional al
cuadrado de la tensién aplicada.

De esta forma la expresin general que nos da la deformacién pidstica debido
a la tension aplicada y al recocido viene dada por [39, 44]:

=
e=t eMqg? (25)

donde Q es la energia de activacidn para el proceso del flujo pldstico (Q = 200 KJ/mol
[38]), t, el tiempo de recocido y R la constante de los gases perfectos.

De la emisividad local de la muestra en funcién de la distancia al punto de
contacto con la punta (fig. 5), y de la temperatura en funcién de la emisividad (Tabla
1 del tema 4), se puede obetener la distribucién de temperaturas en funcién de la
distancia (fig. 21).
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Figura 21, Temperatura en funcién de la distancia al punto de contacto con ia punta
para distintos pulsos de recocido de 8.2 A de intensidad.

En esta uitima figura se puede ver tanto el pulso de recocido para el que
empieza la cristalizacién (t, = 56 ms) como el tamafio de la zona cristalizada que crece
conforme aumenta el tiempo de recocido. En este punto hay que hacer una salvedad.
Cuando en el capitulo anterior se calibré el sistema midiendo con un horno la
emisividad en funcién de la temperatura (Tabla IV-1) nos encontramos con que la
cdmara CCD tiene un umbral de deteccién, ya que para calcular 1a emisividad tenemos
que dividir por el tiempo de exposicién, por lo que para grandes longitudes de onda
somos incapaces de apreciar variaciones. Debido a esto la temperatura limite por debajo
de la cual no podemos obtener la variacién térmica es 440 °C.

Una vez conocida la temperatura de la zona recocida nos queda averiguar la
tension eldstica aplicada en esos mismos puntos de la muestra, lo cual se puede obtener

mediante la ecuacién [20] obtenida anteriormente. Una vez conseguida esta informacién
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ya estamos en disposicién de aplicar la ecuacion [25] y calcular la deformacién pldstica
en funcién de la distancia. No obstante, persiste un inconveniente todavia y es que la
ecuacién [25] sblo se puede aplicar hasta la temperatura de cristalizacién. Para solventar
este problema recurrimos al estudio realizado por Einstein [44-45] sobre la tasa de
creeping durante la cristalizacién segun el cual la deformacién plistica debido a una
fraccién de volumen V cristalizada viene dada por

€ = -0 (26)
T 1+2.5V

donde ¢, es la deformacién pldstica inicial, es decir, la calculada mediante 1a ecuacién
(25) y se ha considerado que V=1. De esta forma se obtiene la figura 22, en 1a que se
puede observar claramente la reduccién de la deformacién debido a la cristalizacidn,
ya que hay que tener en cuenta que el flujo plastico aumenta la deformacién, mientras

que la reduccién de volumen debido a la cristalizacién disminuye esa deformacién.

DEFORMACION PLASTICA

10t

10 "t e T e
—400 -300-200-100 0 100 200 300 400 500

DISTANCIA (um)

Figura 22. Deformaci6n plistica obtenida teniendo en cuenta los
efectos de Ia tensidn eldstica y ls temperatura.
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Y.7: CONCLUSIONES

En este tema se ha realizado un estudio de las anisotropfas inducidas mediante
el recocido local con corriente y con pulsos de corriente bajo la aplicacién simultdnea
de una fuerza externa. De esta forma se han logrado inducir diferentes anisotropfas
locales con diferentes direcciones en cintas ferromagnéticas amorfas, mostrando los
resultados obtenidos lo siguiente:

® El origen de la anisotropia magnética observada es debida al balance entre las
tensiones internas producidas por la cristalizacién de la zona en contacto con la
punta y las tensiones internas producidas por la deformacion pléstica

inhomogénea de la muestra.

® En cintas de alta magnetostriccion, la direccién de la anisotropia inducida puede
modificarse aplicando diferentes fuerzas sobre la punta, apareciendo una
anisotropia radial y circular para fuerzas aplicadas pequefias y grandes
respectivamente.

® En muestras ricas en Co (A, < 0), es posible cambiar localmente el médulo y
signo de la constante de magnetostriccién.

® Este tipo de tratamientos se puede aplicar para cristalizar localmente materiales
amorfos y obtener muestras que presenten alternativamente zonas balndas y
duras para su aplicacién como etiquetas magnéticas en sistemas de seguridad
[36-37].

® Si la tensidén aplicada en las muestras es grande, se produce un flujo pléstico que
deforma permanentemente la muestra, pudiéndose medir tanto la deformacion
pl4stica debida a este efecto como la debida a la cristalizacién.
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® A través de un proceso de medida de la intensidad de emisién infrarroja,
previamente calibrado con un método original, se ha demostrado que la temperatura de
las muestras durante el recocido con corriente no es homogénea, en contra de los

trabajos que existen hasta la fecha en la literatura.

@ Mediante recocidos locales, recubriendo las superficies de las muestras con
materiales disipativos, se pueden inducir anisotropfas controlables. Esto se explica con

los cambios que tienen lugar en el volumen de las zonas cristalizadas.

o Se ha visto que en muestras parcialmente cristalizadas la temperatura local es
mayor en la frontera entre las zonas amorfas y las cristalinas, y se ha desarrollado un

modelo tedrico que justifica estos resultados.

® Haciendo pasar corrientes radiales se han producido cristalizaciones locales,
siendo las anisotropias finales un balance entre las térmicas originadas por el cambio
de volumen de la zona recocida y la deformacién pldstica debida a la tensién aplicada.

Estos resultados han sido justificados posteriormente con un modelo tedrico.

® Por iltimo, se han apuntado diversas aplicaciones tecnolégicas como resultado
de estos trabajos.
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APENDICE A:

APLICACION DE CINTAS AMORFAS RECOCIDAS CON PULSOS DE
CORRIENTE EN SISTEMAS DE SEGURIDAD

1. Introduccién

Dentro de las posibles aplicaciones de los materiales amorfos, un campo
especialmente importante lo constituye el de los sistemas de seguridad, y mds
concretamente el uso de estos materiales como etiquetas magnéticas (por ejemplo en los
grandes almacenes para la proteccién de los productos). En esta clase de aplicacién
pequeiias piezas de cintas se imanan mediante un campo magnético alterno (producido
por un sistema de carretes) mds un campo magnético constante (el campo magnético
terrestre). De esta forma, 1a muestra se imana asimétricamente, proporcionando un
voltaje de doble frecuencia del campo excitador en un sistema de carretes secundarios
colocados adecuadamente [1-2].

Algunas de las etiquetas magnéticas existentes en el mercado pueden ser
activadas (al sacar un producto de la tienda) o activada (al devolver un libro a la
biblioteca). Estas clases de etiquetas estdn compuestas de una base hecha de material
magnético blando, con diversas piezas de material magnético duro colocadas sobre ella.
Asf, el campo de dispersidn del material magnético duro inhibe la imanacidn de la parte
blanda, de forma que si se desimana el material duro, la etiqueta queda activada. Este
método implica el uso de dos materiales diferentes y necesita un proceso de fabricacién
caro y complicado. Estos inconvenientes se podrian solventar si fuera posible obtener
materiales que presentaran alternativamente zonas blandas y duras. Esto se puede
conseguir mediante la aplicacién del recocido con pulsos de corriente para cristalizar
localmente materiales amorfos [3-5]. Ademds de la ventaja expuesta al usar un solo
material, 1a velocidad de fabricacién puede ser lo suficientemente grande como para que

s¢ pueda usar en procesos industriales.
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Por otra parte, la inclusién en documentos (notas bancarias, papel moneda,
documentos reservados, etc.) de las etiquetas magnéticas que pueden ser usadas para
la identificacién, mediante un procedimiento similar al descrito anteriormente y con
diferentes firmas magnéticas, puede ser una parte interesante de Ia aplicacién de los
materiales amorfos.

A continuacién se va a demostrar que controlando adecuadamente el recocido
local con pulsos de corriente es posible obtener materiales con diferentes razones entre
el primer y tercer arménico de la seiial inducida en un carrete detector, que puede ser

usado para la identificacién de un documento.

2. Método experimental

Las medidas se han llevado a cabo en muestras de Metglas 2705 M de 80 mm
de longitud, 1.2 mm de anchura y 20 ym de espesor. Las muestras fueron recocidas
con el dispositivo electrénico descrito en I1.3 capaz de producir pulsos de 4 us a 4 s de
duracién con una intensidad méxima de corriente de 15 A. El sistema experimental
permite asfmismo recocer las muestras en atmdésfera controlada y/o con la muestra en
contacto térmico parcial o total con liquidos (aceite de silicona) o sélidos (cerdmicas o
vidrios) [6].

3. Resultados

Los tratamientos se han llevado a cabo en atmdsfera de Argon con las muestras
en contacto térmico total con diferentes materiales disipativos. Estas muestras han sido
recocidas con pulsos de corriente de 10.7 A de intensidad con tiempos de pulso que van
de 100 ms a 140 ms, y han sido caracterizadas mediante la medida de las curvas de
imanacién [7] y los veinte primeros arménicos de la f.e.m. inducida en un carrete

ecundario, con el sistema descrito en 1I.4.1.2 [8].
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Figura 1. Ciclos de histéresis de muestras recocidas con pulsos de corriente de 10.7
A durante diferentes tiempos: a) 100 ms, b) 122 ms, c) 126 ms, d) 128 ms, e) 130

ms, f) 134 ms.
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En la figura 1 se pueden observar los ciclos de histéresis (para alto campo
magnético) de diferentes muestras recocidas con pulsos de corriente. Como se puede
ver, todos ellos muestran diferentes "firmas" magnéticas que pueden ser ficilmente
identificadas mediante sus ciclos de histéresis. Pulsos de hasta 100 ms de duraci6n (fig.
1a) no producen cristalizacién. Para pulsos de 122 ms (fig. 1b) se puede crear una
cristalizacidn parcial en la muestra, como se puede deducir de la forma de su ciclo de
histéresis, ya que presenta dos diferentes campos coercitivos debido a la presencia de
dos fases, una amorfa con un campo coercitivo pequefio y otra cristalina con un campo
coercitivo mayor. Como se puede ver en las figuras 1c y 1d, aumentando ¢l tiempo de
duracién del pulso, las zonas cristalizadas aumentan su volumen hasta la total

cristalizacién de la muestra (fig. e y 1f).
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Figura 2. Ciclos de histéresis de una muestra parcialmente cristalizada: o) para alto campo
aplicado, b) y c) para bajo campo aplicado después de saturar en smbas direcciones.
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Los ciclos de histéresis menores de las muestras parcialmente cristalizadas
muestran un desplazamiento hacia la derecha o izquierda (figura 2) dependiendo de la
direccién en la cual la muestra fue saturada la iltima vez [9). La respuesta espectral
también muestra un notable cambio después de desactivar la muestra aplicando un
campo magnético saturante (20 KA/m) en cualquier direccion (figura 3). Esto es
explicable ya que las zonas cristalizadas se comportan como un material magnético duro
y el campo magnético de dispersién producido por su imanacién remanente desplaza los
ciclos de histéresis menores. Este efecto es similar al anteriormente mencionado de las
etiquetas magnéticas estdndar, producidas por pequefias piezas de material magnético
duro afadido a la base de material magnético blando. La cristalizacién parcial de las
muestras fue comprobada mediante medidas de la emisién infrarroja local y de la
resistividad. En este sentido, se han detectado cambios bruscos en la emisividad y

resistividad del material en la transicién de la fase amorfa a la cristalina [9].
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Figura 3. Respuesta espectrai de una muestra. El campo magnético
saturante aplicado para desactivarla es de 20 KA/m.

Las diferentes firmas de los materiales tratados pueden ser facilmente
identificadas mediante el anilisis del espectro de Fourier de la sefial dB/dt (figura 4).
La muestra recocida con un pulso de 100 ms muestra un ciclo de histéresis cuadrado

con un campo coercitivo muy pequefio (fig. 1a). La curva de dB/dt con respecto al
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tiempo de esta muestra presentard picos positivos y negativos en fase con la frecuencia
del campo aplicado. El espectro de Fourier de esta sefial esti compuesto por una serie
cuasi-infinita de arménicos impares de la misma amplitud, como se puede ver en la
figura 4. Para tiempos de pulso de recocido mayores, algunas zonas de la muestra se
cristalizan, presentando dichas zonas un campo coercitivo mayor. Entonces, el ciclo de
histéresis resultante de la muestra serd la suma de los procesos de imanacidén de las
zonas magnéticas blandas y duras (figuras 1b y Ic). La curva dB/dt frente al tiempo
presentard entonces dos picos positivos y negativos, como se puede observar en el
espectro de Fourier de la figura 4 para las mismas muestras. La razén entre la amplitud
de estos picos serd una funcién de la razén entre el volumen amorfo y cristalino de la
muestra, por lo que controlando esos volimenes, mediante el tiempo de los pulsos de
recocido, se podrdn obtener muestras con diferentes firmas.
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Figura 4. Veinte primeras componeates de Fourie del ciclo de histéresis de
muestras recocidas con pulsos de corriente en atmdafera de Argdn.
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Figura 5. Razén entre la amplitud del tercer y primer arménico en funcién
del tiempo de pulso de recocido para muestras recocidas en contacto térmico
con diferentes materiales disipativos. El campo magnético de saturacién

aplicado fue de 40000 A/m.

Otra posibilidad es controlar el volumen del drea cristalizada mediante el

recubrimiento de la muestra durante el recocido con materiales disipativos (figura 5).

Como se puede observar en esta figura la razén entre la amplitud del tercer y primer

arménico depende grandemente de la forma del recocido y de la duracién del pulso,

presentando razén un miximo cuando empiza la cristalizacién. Estos tratamientos se han

aplicado a distintos materiales amorfos, y se han obtenido resultados similares en el
Metglas 2605 SC [5-6] y el Metglas 2826 [10].
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LISTADO DEL PROGRAMA DESARROLIADO PARA EL TRATAMIENTO

DE LAS IMAGENES DIGITALES

PROGRAM PON;

(************ﬁl

PROGRAMA DE TRATAMIENTO DE IMAGENES
Autor: Carlos Mor6n Ferndndez 15-1-93

Este programa recoge una imagen previamente digitalizada mediante
el paguete software AT1 y la transforma en una imagen en blanco
y negro 6 en color con una resolucién de 256 colores. A la vez,
permite seleccionar la parte deseada de la imagen y realizar un
perfil promediando la franja anteriormente excogida. Presenta en
pantalls simulténeamente la imagen, el perfil y el valor méximo y
minimo de los datos.

¥ # ¥ ¥ ¥ * X ¥ % ¥ X ¥

¥ % ¥ ¥ ¥ ¥ ¥ ¥ ¥ ¥ # *

USES
Crt, Dos;
CONST
CNFEntrada = 'Carl3’;
TYPE
TPaleta = ARRAY [1..768] OF Byte;
VAR
Grosor, UltGrosor : Integer;
Tabla : ARRAY [0..1024] OF LongInt;
Primero : Boolean;
PaletaC : Tpaleta;
FEntradal : Text;
FEntrada : FILE OF Byte;
NFEntrada, STAux : STRING;
X1, X2, Y1, Y2, UltYl, UltY2, UltX1 : Word;
UltMaximo : LonglInt;
XMax, YMax : Word;
Regs : Registers;
Ch : Char;

1
e’
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TextAtr : Word;
ColorMaximo : Word;
i: Word;
PROCEDURE Espers;
VAR
ch : CHAR;
BEGIN
REPEAT UNTIL KeyPressed;
Ch := ReadKey;
IF Ch = #0 THEN Ch := ReadKey
END;
PROCEDURE TomaPaletaC;
VAR
Regs : Registers;
I : Integer;
BEGIN
regs.ah := $10;
regs.al := $17;
regs.bx := 0;
regs.cx := 256;
regs.dx := Ofs{PaletaC[1]);
regs.ES := Seg(PaletaC[1]);
Intr($10,regs);
END;

PROCEDURE CargaPaleta;
TYPE
TPaleta = ARRAY [1..768] OF Byte;
VAR
Paleta : Tpaleta;
1 : Integer;
BEGIN
FOR i := 1 TO 768 DO Paleta[i] : = (i DIV 3) DIV 4;

regs.ah := $10;
regs.al := $12;

regs.bx := 0;
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regs.cx ;= 256;
regs.dx := Ofs(Paleta]1]);
regs.ES : = Seg(Paleta[1]);

Intr($10,regs);
END;
PROCEDURE PonPaletaC;
VAR
i : Integer;
BEGIN
regs.ah := $10;
regs.al := $12;
regs.bx := O;
regs.cx := 256;

regs.dx := Ofs(PaletaC);
regs.ES : = Seg(PaletaC);
Intr($10,regs);

END;

PROCEDURE PonPunto(X, Y : Word; Color
VAR
Regs : Registers;
BEGIN
Regs.AH : = $0C;
Regs. AL := Color;
Regs.BX : = 1;
Regs.CX := y;
Regs.DX := x;
Intr($10,Regs)
END;
PROCEDURE TomaMaximo;
VAR
X, Y : Word;
By, bl : Byte;
Contador, Total : Longlnt;
BEGIN

ColorMaximo : = 0;

Reset(FEntrada);

: Byte);
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Seek (FEntrada, 2880);

Contador : = XMax;

Total := YMAx;

Total : = Contador * Total;
Contador : = 0;

WHILE Contador < > Total DO
BEGIN

Read(FEntrada, By);
Read(FEntrada, bl);

IF (By + bi*256) > ColorMaximo

THEN ColorMaxime := by + bl * 256;

Contador := Contador + 1;

END;
END;
PROCEDURE PonEntero;
VAR

X, Y : Word;

By, bl : Byte;

Contador, Total : Longlnt;
Aux, Aux2, Colori : Longint;
Color : Byte;

BEGIN
Reset(FEntrada);
X:=0
Y:=0
Seck (FEntrada, 2880);
Contador := XMax;
Total := YMAXx;
Total : = Contador * Total;
Contador := 0;
WHILE Contador <> Total DO
BEGIN
Read(FEntrada, By);
Read(FEntrada, bi);
IF X = XMax
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THEN BEGIN
x:=0
y:=y+ 1
END;
Aux := bl;
Aux2 := by;
Aux := Aux * 256;
Aux := (Aux + Aux2)*256;
Aux2 := ColorMaximo;
Aux := Aux DIV Aux?;
(* Colorl := (By + B1 * 256) * 256 DIV ColorMaximo; *)
Color := Aux;
PonPunto(x, y, Color);
x:=x+ I
Contador : = Contador + 1;
END;
END;
PROCEDURE TomaPunto(X, Y : Word; VAR By : Byte);
VAR
Regs : Registers;
BEGIN
Regs.AH := $0D;
Regs.BX := 1;
Regs.CX := y;
Regs. DX := x;
Intr($10,Regs);
BY := Regs.Al
END;
FUNCTION PSeg( x : POINTER ) : Word; INLINE( $5a/$58 );
FUNCTION POfs( x : POINTER ) : Word; INLINE( $58/85a );
PROCEDURE TextXY(X, Y : Integer; ST : String);
VAR
Cadena : ARRAY [1..80] OF Char;
1: Integer;
Regs : Registers,;
BEGIN
Move(ST[1], Cadena, Length(ST));
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Regs.ah := $13;

regs.al 1= 0; (* BL Contiene atributo *)
rega.bh : = 0; (* Pagina de video *)

regs.bl : = TextAtr; {* Atributo *)

regs.cx := Length(ST); (* Longitud de la Cadena *)
regs.Dh := Y; {(*Fila *

Regs.Dl := X; (* Columna *)

Regs.Es : = PSeg(Addr(Cadena));
Regs.BP : = POfs(Addr(Cadena));
Intr($10, Regs);
END;
PROCEDURE LeePunto(VAR Punto : Word);
VAR
By, Byl : Byte;
BEGIN
Read(FEntrada, By);
Read(FEntrada, byl);
Punto := By + Byl * 256
END;

PROCEDURE TomaMuestra;
VAR
NumeroPuntos : Integer;
Fila : Word;
Maximo : LongInt;
Aux, Aux2, Aux3 : Longlint;
Auxl, Punto : Word;

BEGIN
Reset(FEntrads);
Fila := 0;
FOR Fila:= 0 TO y2 - y1 DO
BEGIN
Aux := XMax;
Aux2 := yl;
Aux := Aux * Aux2;
Aux2 := xl;

Aux := Aux + Aux2;
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Aux? := Fila;
Aux3 := Xmax;
Aux? := Aux2 * Aux3;
Aux := Aux + Aux2;
Aux := Aux * 2;
Aux := Aux + 2880;
Seek(FEntrada, Aux);
(* 2880 + (yl * XMax + x1 + Fila * XMax)*2 *)

Tabla{Fila] : = 0;
FOR i := 1 TO Grosor DO
BEGIN
LeePunto(Punto);
Tabla[Fila} : = Tabla[Fila] + Punto
END;
Tabla[Fila] := Tabla[Fila] DIV Grosor
END;

Maximo := 0;
FOR Fila := 0 TO y2 - yl DO IF Tabla[Fila] > Maximo THEN Maximo : = Tabla[Fila];
FOR Fila := 0 TO y2 - yl DO PonPunto(XMax + 30, yl + Fila, Tabla[Fila] MOD 256),
FOR Fila := 0 TO y2 - y1 DO

BEGIN

Aux2 := Maximo;

Aux := Tabla[Fila];

Aux := Aux * 60;

Aux := Round(Aux / Aux2);

Aux := 480 - Aux;

Auxl := Aux;
PonPunto{Aux1+ 100, Fila + 50, 255)
END;

ULY1 := yi;

ULtY2 : = y2;

UltMaximo : = Maximo;
UltX1 := X1;
UltGrosor : = Grosor
END;
PROCEDURE LimpiaMuestra;
VAR
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Fila : Word;

Aux, Aux? : LongInt;

Auxl : Word;

BEGIN

IF NOT(Primero)

THEN FOR Fila : = 0 TO Ulty2 - Ultyl DO
BEGIN
Aux2 := UltMaximo;
Aux := Tabla[Fila];

Aux := Aux * 60;
Aux := Round(Aux / Aux2);
Aux := 480 - Aux;
Aux]l := Aux;
PonPunto(Aux1 + 100, Fila + 50, 0)
END
ELSE Primero : = False
END;
PROCEDURE SalvaMuestra;
VAR
FSalida : Text;
NFSalida : String;
Contador : Word;
ST : STRING;
Seguir : Boolean;
i: Integer;
BEGIN
Contador : = 1;
Seguir : = True;
REPEAT
Str{Contador:3, NFSalida);
 IF NFsalida[1} = **
THEN NFSalida[1] : = "0’;
IF NFSalidaf2] = '’
THEN NFSalida[2] : = "0";
ST := NFEnTrads;
REPEAT
IF Length(ST) < 8
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THEN ST := ST + "'
UNTIL Length(ST) = 8;
NFSalida := ST + °.” +NFS8alida;
Assign(FSalida, NFSalida);
($i)
Reset(FSalida);
Seguir : = JOResult = 0;
{$i+}
IF Seguir THEN Close(FSalida});
Coatador : = Contador + 1
UNTIL NOT(Seguir);
Rewrite(FSalida);
WriteLn(FSalida, ST);
WriteLn(FSalida, *X1:*,UltX1:4);
WriteLn(FSalida, "Y1:",UltY1:4);
WriteLn(FSalida, *Y2:",UltY2:4);
WriteLn(FSalida, *Grosor:”,UltGrosor:5);
WriteLan(FSalida, 'Maxime:*,UltMaximo:7);
FOR i := 0 TO UitY2 - UltY1 DO
WriteLn(FSalida,i + y1,’ ’,Tabla[i]);
Close(FSalida);
END:;

PROCEDURE DefineZona(VAR X1, X2, Y1, Y2
VAR
AuxX1, AuxX2 : ARRAY [0..1024] OF Byte;
AuxY1l, AuxY2 : ARRAY [0..1024] OF Byte;
i, Paso : Word;

Ch : Char;

Salir : Boolean;

ST : STRING;
BEGIN

Paso := §;

x1 :=0;

x2 := XMax;

yl:=0;

y2 := YMax;

: Word);
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Salir : = False;
FOR i := 0 TO XMax DO TomsPunto(i, yl, AuxX1[i]);
FOR i := 0 TO YMax DO TomaPunto(x1, i, AuxY1[i]);
FOR i := 0 TO XMax DO TomaPunto(y2, i, AuxX2[i]);
FOR i := 0 TO YMAx DO TomaPunto(x2, i, AuxY2[i]);
FOR i := 0 TO XMAx DO PoaPunto(i, y1, 255);
FOR i := 0 TO YMax DO PonPuato(x1, i, 255);
FOR i := 0 TO XMax DO PonPunto(i, y2, 255);
FOR i := 0 TO YMax DO PonPuato(x2, i, 255);
FORi:=0TO 255 DO
BEGIN
PonPunto(i, YMax + 20, i MOD 256);
PonPunto(i, YMax + 21, i MOD 256);
END;
WHILE NOT(Salir) DO
BEGIN
REPEAT UNTIL KeyPressed;
Ch : = ReadKey;
IF Ch = #0
THEN Ch := ReadKey
ELSE CASE Ch OF
#27 : Salir : = True;
#43 : IF Paso < 30
THEN Paso := Paso + 1;
#45 : IF Paso > 1
- - -THEN-Paso := Paso - 1;
#6T, #99 : (*¢c, C ™)
PonPaletaC; -
#66, #98 : (*bh, B ¥
CargaPaleta;
¥TT, #109 : (*m, M %)
BEGIN
LimpiaMuestra;
TomaMuestra;
END;
#115, #83 : (*5, 8 %)
SalvaMuestrs;
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#52 : (* SArriba )
IF (y2 - Paso) > = y1
THEN BEGIN
FOR i := 0 TO XMax DO
PonPunto(i, y2, AuxX2{i]);
Y2 := y2 - Paso;

IF Y2 > YMax THEN y2 := Y1;

FORi:= 0 TO XMax DO
TomaPunto(i, y2, AuxX2[i]);
FOR i := 0 TO XMax DO
PonPunto(i, y2, 255);
END;
#54 : (* SAbajo *)
IF (y2 + Paso) <= YMax
THEN BEGIN
FOR i := 0 TO XMax DO
PonPunto(i, y2, AuxX2[i]);
Y2 :=y2 + Paso;
FOR i := 0 TO XMax DO
TomaPunto(i, y2, AuxX2[i]);
FOR i := 0 TO XMax DO
PonPunto(i, y2, 255);
END;
#56 : (* Slzquierda *)
IF (x2 - Paso) > = xi
THEN BEGIN
FOR i:= 0 TO YMax DO
PonPunto(x2, i, AuxY2[i]);
X2 := x2 - Paso;

IF X2 > XMax THEN X2 := X1;

FORi := 0 TO YMax DO
TomaPunto(x2, i, AuxY2[i]);
FOR i := 0 TO YMax DO
PonPunto(x2, 1, 255);
END;
#50 : (* SDerecha *)
IF (x2 + Paso) <= XMax
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THEN BEGIN
FORi:= 0 TO YMax DO
PonPunto(x2, i, AuxY2[i]);
x2 := x2 + Paso;
FOR i := 0 TO YMax DO
TomaPunto(x2, i, AuxY?2[i]);
FOR i := 0 TO YMAx DO
PonPunto(x2, i, 255);
END
END;
IF NOT(Salir)
THEN BEGIN
CASE Ch OF
#75 : (* Arriba %)
IF (y1 - Paso) >= 0
THEN BEGIN
FOR i := 0 TO XMax DO
PonPunto(i, y1, AuxX1[i]);
Y1 := yl - Paso;

IF y1 > YMax THEN yi := 0

FOR i := 0 TO XMax DO

TomaPunto(i, y1, AuxX1{i]);

FOR i := 0 TO XMax DO
PonPunto(i, yi, 255);
END;
¥77 : (* Abajo %)
IF (y1 + Paso) <= Y2
THEN BEGIN
FOR i := 0 TO XMax DO
PonPunto(i, y1, AuxX1{il);
Y1 := yl + Paso;
FOR1i:= 0 TO XMax DO

TomaPunto(i, y1, AuxX1[i]);

FOR i := 0 TO XMax DO
PonPunto(i, y1, 255);
END;
¥72 : (* Izquierda %)
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IF (x1 - Paso) > =0
THEN BEGIN
FORi:= 0 TO YMax DO
PonPuato(x1, i, AuxY1[i]);
xl := x1 - Paso;
IF x1 > XMax THEN x1 := 0;
FOR i := 0 TO YMax DO
TomaPunto(x1, i, AuxY1[i]);
FORi:= 0TO YMax DO
PonPunto(x1, i, 255);
END;
#80 : (* Derecha *)
IF (x1 + Paso) <= X2
THEN BEGIN
FOR i := 0 TO YMax DO
PonPunto(x1, i, AuxY1[i]);
x1 := xl + Paso;
FOR i := 0 TO YMax DO
TomaPunto(x1, i, AuxY1[i]);
FOR i := 0 TO YMax DO
PonPunto(xi, i, 255);
END;
#73 : (* PagArriba *)
IF grosor < 100
THEN Grosor := Grosor + 1;
#81 : (* PagAbajo *)
IF grosor > 1
THEN Grosor := Grosor - 1;
END
END;
Str{Grosor:7, 8ST);
TextXY(85, 23, 'Grosor’ +5T);
Str(UltMaximo: 7, ST),
TextXY(85, 24, "Maximo’ +ST);
Str(Paso:7, $T);
TextXY(85, 25, 'Paso '+8T);
Str(y1:7, 8T);
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TextXY(85, 26, "Y1
Str(x1:7, ST);
TextXY(85, 27, 'X1
Str(y2:7, ST);
TextXY(85, 28, 'Y2
Str(x2:7, ST);
TextXY(39, 29, X2
END

END;

*+ST);

"+5T);

"+8T);

"+5T);

BEGIN  (* Programa Principal *)

REPEAT
ClrScr;
GotoXY(10, 10);
StAux ;= "";

Write("Nombre de imagen: *);

ResdLn(NFEntrada);

Assign(FEntradal, NFEntrads);

i}
Reset(FEntradal)
UNTIL IOResult = 0;
{$i+}

FORi:= 1 TO $100 DO
Read(FEntradal, Ch);
Read(FEntradal, XMax);

Close(FEntradal);
Reset(Fentradal);
FORi:= 1 TO §150 DO
Read(FEntradai, Ch);
Read(FEntradal, YMax);
GotoXY(10, 11);

WriteLn('Tamaiio’ , XMax: 4,’*', YMax:

YMax := YMax - 1;
XMax := XMAXx;

Assign(FEntrada, NFEntrada);

TomaMaximo;

3);
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Regs.AX := $00SE;
regs.Bl := $00;
Intr($10,regs);
TomaPaletaC;
TextAtr := 255;
UltY1:= 0;
UltY2 := 0;
UltMaximo : = 0;
Grosor := 1,
Primero := True;
PoaEntero;
DefineZona(x1, x2, y1, y2);
Regs.ah := 00;
regs.al := 3;
Intr{($10, Regs);
END.
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APENDICE C:
MODELO DE INCREMENTOS FINITOS

PROGRAM Modelo Incrementos Finiios Gradiente Potencial;

CONST
IMAX = 40:
IMAX = 80;
TYPE

tipodaio = REAL;
PODER = ARRAY][(}..IMAX,0.. JMAX] OF tipodato;
WHORE = ARRAY10..IMAX,0..JIMAX] OF tipodato;

VAR
fichero, basic basico : text;
VN: PODER;
VV: PODER;
SIGMA: WHORE,;
contador.l.J x1 , ANCHO : INTEGER;
a,t,r,s,vi,vy.SIGMA AMORFA SIGMA CRIST,POTENCIAL :real;
pruchal: string;

A1,A2,A3 : REAL;

PROCEDURE nicializa;
var

pilt.loli,rosi,susi integer:

BEGIN
for i: =1 to imax do
begin

for j:=1 1o jmax do

hegin
VVLI =0
VN{LJ]: =0;

SIGMA(LI[: =sigma_amorfa;
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END;
for j:=1 to jmax do
begin
sigmall,]]: =0.00000000001;
sigmalimax,j|: =0.00000000001 ;
emd;
end;
pili:= (imax div 2);
rosi:= (jmax div 2);

for i:=2 TO IMAX-1 do (* define la zona cristalizada *)

begin (* ancho es 1a mitad de la zona cristalizada *)
for j:=2 TQ IMAX-1 do
BEGIN

IF SQRT(SQR(I-PILI) + SQR(J-ROSI)) < ANCHO THEN
SIGMATILI]: =sigma crist;
END;

end;

END;

PROCEDURE tratadatos;
VAR
nombrel, nombreii,nombreo: string;
X, ¥, AL, Y0, XmMn,Xxmx, ymn, ymx : real;
LI:INTEGER;
X1,X2,x3,x4,x5,x6,x7,y1,y2,y3,y4,y5,y6,y T real;
BEGIN
Al:=0;
A2:=0;
writeln (* nombre de los datos entrada 1 : 7);
readin (nomhrei):
Assign(basic,nombrei};
resel{BASIC);
while not cof(hasic) DO
begin
readln{BASIC i,j,vv{i.i]);
end;

for j:=2 to jmax-1 do
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begin
vii= r¥yvi3, )+ 11 - vwi3,j-1]
vy:= r¥(vv|3+1,5] - v[3-1,j])
Al:=SQRT(vx*vx + vy*vy)+Al;
end;
wrileln (" nombre de los datos entrada 2 - 7);
readln {nombreii);
Assign{basicO,nombreii);
reset(BASICO);
while not eof(basico) DO
begin
readln{BASICO 1,j,vv[1,j]):
end;
for j: =2 1o ymax-1 do
begin
vxi= t*(vv[3,j+ 1} - vwi3 j-1])
vyr= rR(vv[34+1,5] - vv]3-1,5])
A2:=8SQRT(vx*vx + vy*vy)+A2:
end;
A3:=AZ2/Al;
END:;

PROCEDURE gradiente;
BEGIN
for 1:=2 to imax-1 do
begin
for j: =2 10 jmax-1 do
begin
vii= re(vvli,j+1] - vv[i,j-1]);
vy:= r¥(vvli+1,j] - vv[i-1,j]);
VNI jl:=(vx*vx + vy*vyy*SIGMAJLLj[* A3,
end;
end;

END;

BEGIN

ancho: =1;
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POTENCIAL: =5;
SIGMA_AMORFA: =2000/136;
SIGMA CRIST: = (20000/126;
a:=0.001/jmax;
r:=1/(2*a):
Inicializa;
iratadatos;
gradiente;
ASSIGN(FICHERQO, PUNTPP1.daT’};
REWRITE(fichero);
FOR I: =2 TO IMAX-1 DO
BEGIN
FOR J:=2 TO JIMAX-1 DO
WRITELN(FICHERO.1,” *,1." ", Vn[LJ]);
END;
CLOSE(FICHEROY,
END.
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APENDICE D:
DEFORMACION

En este trabajo s¢ ha hecho alusion al dato existente en la bibliografia sobre la
reduccion del 3% del volumen de un material amorfo al cristalizarse. Con el fin de
confirmar este dato se ha construido un LVDT (Fig. 1) para poder medir la deformacién
longitudinal que tiene lugar en un material amorfo cuando se le hace pasar una

intensidad de corriente longitudinalmente.

i — U

l IR
PRIMARIO

SECUNDARIO

e~

Figura 1. Esquema del LVDT utilizado ¢n la
medida de la deformacion.

Figura 2. Calibrado del LVDT.

Se han utilizado para construir el LVDT bobinas de 1.5 cm de longitud con una
separacion entre el primario y los dos secundarios de 2 mm, de forma gue la region
lineal esperable es una zona de 1.4 ¢cm proxima al centro del dispositivo. En la figura
2 se puede observar la curva de calibrado del sensor en la que se aprecia una zona lineal

desde -6 mm a 6 mm.

Al bdstago del sensor se le ha unido una cinta de 10 cm de longitud del Metglas
2705M y los extremos de ésta se conectan a una fuente estabilizada en intensidad.
Buscando el cero del dispositivo para intensidad de recocido cero, se ha hecho pasar una
corriente creciente a través de la muestra estudiando asi la deformacion longitudinal en

funcién de la corriente aplicada. En la figura 3 se puede apreciar la gradual contraccion
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2E-3 —

OE+0 —

-2E-3 —

DEFORMACION

-4E-3 —

“6E-3 - e

-1 0 1 2 3
INTENSIDAD DE RECOCIDO {A)

Figura 3. Deformacion longitudinal en [uncidn de la intensidad de recocido.

3E-3 —

2E-3 —

1E-3 —

OE+0 —

DEFORMACION

A1E-3 —

3T T T T T T T T ]
04 08 1.2 1.6 20 2.4

INTENSIDAD DE RECOCIDO (A)

Figura 4. Deformacién longitudinal dejando entriar la muestra despuds de cada recocido.
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de 1a muestra con la intensidad.

Sin embargo, cuando el tratamiento se realiza dejando enfriar 1a muestra despues
de cada recocido se observa una reduccion de la longitud muy acusada alrededor de la
intensidad de cristalizacion (Fig. 4). Ademds dicha reduccion es del 1.5 % en longitud,
lo que nos proporciona una reduccion del 3.37 % en volumen, de acuerdo con la

bibliografia.
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