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Introducción 3

1.1 - INTRODUCCION

Desde la aparición en 1960 del primer amorfo metálico [1], el estudio y

desarrollodelos materialesamorfoshasupuestoun campode gran interésdebidoa sus

característicasbásicas,comoson la falta deperiodicidadtraslacionaly la naturalezano

direccionalde suenlace.Ello supusounagranrupturafrentealos materialesconocidos

hastaentonces.

Juntoa esteaspecto,de interésfundamental,los materialesamorfospresentan

unasgrandesposibilidadesdesdeel punto de vista de sus aplicacionestecnológicas;

comoes bien sabido [2-7] algunosde estos materialesexhiben notablespropiedades

mecánicas(elevadatenacidad,conlimites de fracturapor tracciónen cintas de Fe-Ni

del orden de 2000 MPa), químicas (la resistenciaa la corrosión de las aleaciones

amorfasCo-W y Fe-Wesvariosórdenesde magnitudsuperiora las correspondientes

aleacionescristalinas[8)), etc.

Sin embargo,el aspectoquemásnos interesadesdeel puntodevistade nuestro

trabajoson lasprDpiedadesmagnéticasdeestosmaterialesparasusposiblesaplicaciones

tecnológicas.Una de la característicasfundamentalesdelos amorfos,desdeestepunto

devista, essu carácterdematerialesblandos.Carecende anisotropíamagnetocristalina,

por lo que la principal fuentede anisotropíaes la introducidamediantetensionesen el

procesode fabricación, siendo gran partede estas tensioneseliminables mediante

tratamientostérmicos.Comoconsecuenciapresentanaltassusceptibilidades(del orden

de 1O~) y bajos campos coercitivos (hasta milésimas de Qe); además con una

resistividad,aproximadamenteun ordende magnitudmayorquela del correspondiente

estadocristalino,hacequedisminuyanlas pérdidaspor corrientesinducidas.

Por otro lado, la grancantidadde composicionesexistentesy la posibilidadde

variar suspropiedadesmediantediversostratamientos,haceposiblediseñar,dentrode

unosciertos límites, el materialmás adecuadopara unadeterminadaaplicación. De

hecho, los materialesamorfosferromagnéticoshandesplazadoprácticamentea otros

más convencionales como los ferromagnéticos cristalinos, semiconductores,
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ferroeléctricos,etc. [4], en el desarrollodenuevossensoresdegranrobusteznecesarios

parala automoción,robótica, medidasindustriales,etc, dondelos requerimientosson

sumamenteseveros.

Lasanisotropíasinducidaspor tratamientostérmicostienenunagranimportancia

en los materialesamorfosya que, al no teneranisotropíacristalina, las únicasquese

presentanson las de origen magnetoelásticoy las anisotropíasinducidas.Lasprimeras

son modificablesmedianterecocidosquerelajen las tensionesinternas,y las segundas

puedenser controladasfácilmentepor el experimentador.En el casode los materiales

amorfos, al ser compuestosde dos o más elementosmetálicos, las anisotropías

inducidaspuedenllegar a ser muy fuertes (en compuestosde Fe, Co, 13 y Si se han

reportadoanisotropíasinducidaspor recocidosbajocampomagnéticode hasta800J/m1

[9]), estohacequesepuedadedicar un materialconla mismacomposicióna diversos

usos.Los tratamientosnormalmenteutilizadospara inducir anisotropíasson:

1 - Recocidosbojo camposmagnéticos. Se inducen anisotropíasen aleaciones,

debidasa un mecanismode ordendireccional [10].

2 - Recocidobojo tensión.Si las tensionesno producendeformacionesplásticas,el
~~1

mecanismoesel mismoqueel anterior, si bienpermitebajociertascondiciones

inducir anisotropíasno homogéneas[11].

3 - Recocidoscon deformacionesplásticas. En algunos materialesamorfos se

inducenanisotropíasen la dirección transversala la tensión aplicada[11-12],

siendoel origen de dichasanisotropíaslas tensionesinternas inducidaspor la

deformacióndel material[2].

4 - Recocidoslocalespor irradiación láser. Recientementeseha demostradoque

tratamientoslocalesconláser soncapacesde inducir anisotropíasen materiales

amorfos. El mecanismode inducciónde estasanisotropíaspuedeser el origen

magnetostáticoen muestrasde baja X
1, o de origen magnetoelásticopor la

interacciónentreáreascristalizadasy áreasamorfasen los materialesde alta X,

[13-17]. —.

Estostratamientosse suelenutilizar parahomogeneizarel materialreduciendo
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sustensionesresiduales[16], inducir anisotropíasen la dirección másadecuada[26],

inducir anisotropíasqueanulenlas preexistentes,inducircentrosde bloqueodeparedes

[27],mejorarlas cifrasdepérdidasconla frecuenciavariandola estructurade dominios

magnéticos[28], modificar la coercitividad y permeabilidad[18-20] o conseguir

pequeñasvariacionesen lasmagnitudesmagnéticasfundamentales[21].

Sonmuchoslos trabajosexistentessobrela influenciade tratamientostérmicos

en las propiedadesde los amorfos[18-22];sin embargo,son relativamentepocoslos

queseencuentransobrela utilizaciónlocal dedichostratamientostérmicosy su posible

aplicacióntecnológica.En estetrabajonosproponemosabordarel temadelos recocidos

localesde muestrasamorfasferromagnéticascon el fin de podervariar localmentesus

propiedadesy conseguiren una muestrael tipo de material másadecuadopara su

utilización en el campode los sensoresy de las etiquetasmagnéticas.

1.2 - PLANTEAMIENTO DEL TRABAJO

Como ya se ha mencionado,las excelentespropiedadesmagnéticasde los

materiales amorfos han suscitadoun interés creciente, desde el punto de vista

tecnológico,por su potencialcomo sustitutode los núcleosde hierro - silicio de los

transformadoresy por su aplicación en el campo de los sensoresy dispositivosde

seguridad. Los materiales amorfos poseen pocas pérdidas y una permeabilidad

magnéticamayor que la presentadapor el acero al silicio. Sin embargo,los amorfos

ricos en hierro con constante de magnetostricciónpositiva utilizados en los

transformadores,son muy sensiblesa las tensionesexternasaplicadasen el procesode

manipulacióny suspropiedadesblandassedeterioranrápidamentecuandoseproducen

este tipo de tensiones.Como los materialesamorfos son un estadometaestable,un

tratamientotérmico producirágrandesvariacionesen suscaracterísticas.Uespuésde la

cristalización no presentaninteresantespropiedadesmecánicasni magnéticas,pero

calentandopor debajo de la temperaturade cristalización se relajan las tensiones

internas presentesen el material, produciendoun reordenamientode corto alcance,

aumentandola calidadde las propiedadesmagnéticasdel mismo.



6 CAPITULO 1

Se han venido realizandodiversosestudiosacercade la influenciaque pueden

tenerlos tratamientostérmicossobre los materialesamorfos,y seha demostradoque

el recocido hace disminuir las tensionesinternas de estos materialesy que dicho

tratamientopuedeemplearseparaproducir una anisotropíamagnéticauniáxicaen las

muestras.Hasegawaet al. [14] ya en 1981, utilizandoun horno convencionalparael

tratamientotérmicade núcleos de Fe13Ni4Mo3B16Si,,demostraronque no se podía

obtenerunaminimización simulttxeamentedel campocoercitivo y las pérdidaspor

histéresis.

Sin embargo,medianteotros tratamientostérmicossi esposibleminimizar el

campocoercitivoy laspérdidas.Taub [151en 1984señaló,queel tratamientocalorífico

uniforme de los materiales amorfos, para su aplicación como núcleos de

transformadores,es difícil realizarlodebidoa la pobreconduccióntérmicadel núcleo,

y creó un modelo para explicar y predecirel flujo y los cambiosestructuralesque

tienenlugar en los materialesamorfosa elevadastemperaturas[15-16].Deestaforma,

argumentéqueel tratamientotérmino óptimo de materialesamorfos,consisteen la

aplicaciónde unatemperaturamuyaltaen un cortoespaciode tiempo,esdecir, através

deun calentamientoy enfriamientorápido.Paradichotratamiento,Tauhusóel material

amorfoFe81.5B14.5Si4poniéndoloen contactotérmico con un calentadorde cuarzo [16]

a unatemperaturade 500
0C durante45 s, consiguiendoreducirel campocoercitivoy

laspérdidasdel material.

Paralelamente,Lanottey Luponio [17]en 1983 realizaronel recocidode cintas

de Fe~
4>NiJ14B6medianteun lásercontinuocon un diámetroseisvecesmayor quela

anchurade la cinta, introduciendotodo el sistemaen atmósferade Ar para evitar la

oxidación. La temperaturade la muestrala calculanmedianteun termoparde Pt-Rh

puestoen contactocon la carano irradiadade la muestra,asegurandoun error en la

medida del orden del 1 %. El recocido con láser lo realizan con tiempos de 1 s,

comparandolos resultadoscon los obtenidosdel recocidoen un horno convencional

durante2 h. Así obtienenquea temperaturaspor debajode 500
0C, el recocidocon

láserproduceunarelajacióndelas tensionesinternasdel ordendel 30% mayorque con

el recocidoen horno convencional.A la vez realizan un modelo térmico, en el cual
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calculan el comportamientode la temperaturamedianteun método de integración

numéricadoble, y obtienenexperimentalmentela variación de la permeabilidaddel

metglas2826en funciónde la tensiónexternaaplicada.

Jagielinski [23-24],a su vez, haceel recocidode materialesamorfoshaciendo

pasar una corriente eléctrica a través de ellos duranteun breveespaciode tiempo

(Flash-annealing).Aplicó este método en la aleación amorfa de constante de

magnetostriccióncero Fe4~Co,<,3Si15B10,haciendopasar sobre muestrasde 5 cm de

longitud, unacorrienteeléctricamáximade5 A durantetiemposquevan de 0.1 s a 20

s, consiguiendouna temperaturamáximade 800
0C sin llegar a cristalizar la muestra.

De esta forma obtuvo un valor máximo de la permeabilidad,mayor queel obtenido

medianteel recocidoconvencional,reduciendoa su vez la anisotropíainducidadurante

el procesode enfriamientoy evitandola oxidaciónde la superficie,con lo queno se

deterioran las propiedadeseléctricas del material. El problema principal que se

encuentraen estetrabajoes la determrnaciónde la temperaturade la muestra.Al no

podermedirladirectamente,Jagielinskirecurreaestimarlamedianteel tiempoquetarda

en alcanzarla temperaturade Cuñe.El tratamientolo realizacon la muestrainmersa

en nitrógenoliquido, con lo quese tiene que calentarprimero el nitrógenopróximo a

la muestray empezara gasificarseantesde quesubala temperaturaen el material.

Continuandolos trabajosde Jagielinski,(iibbs et al. [25] aplicaron el flash-

annealingal Fe~Ni~B~
1>(VAC 0040)y al Fe~Ni«>P14B6(METGLAS 2826) paraestudiar

la variación del campocoercitivoen función del númerode pulsos.Usaronmuestras

de 10 cm de longitud, por las que hicieronpasarcorrientesde hasta 10 A durante

tiemposquevande0.1 msa 112 ms,consiguiendounatemperaturamáximade500
0C.

Mediantedicho tratamiento,obtuvieronun campocoercitivoparael Metglas2826de

0.55 A/m y para el VAC 0040 de 0.65 A/m, a diferenciadel resultadoobtenido

medianteel recocidocon horno convencionalde 0.9 A/m y 0.75 A/m para ambas

muestrasrespectivamente.Mediante pulsos de 10 ms de duración consiguenuna

temperaturade 500 “C, estimandola formación de 10” núcleos/m3de cristalización,

creciendoposteriormentecadanúcleoen un cristal de 0.1 pm de diámetromedio.Sin

embargo,recociendoen un horno convencionala 3750C durante300 s seproducen1017
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núcleos/m3,creciendocadauno con un diámetromedio de 0.3 ~m.

El efectodelos cristalesen laspropiedadesmagnéticasdependedel tamañodel

cristal en relacióncon la anchurade la pared,y en la dispersiónde los cristalesen

relación con la geometríadel dominio. En un amorfo rico en Fe, eliminando las

tensionesinternasconun recocidola anisotropíauniaxialpromedioesdelordende 100

JIrn3 y la constantede canjede 3.1012J/m, dandounaanchuradepareddel ordende

0.7 ~m. Como se puedeobservar, esto es comparableal tamaño de los cristales

producidosen el recocidocon el horno, produciendoun aumentode los centros de

nucleacióny un aumentodel campocoercitivodel material.Comosepuedeobservar,

medianteel flash-annealingseconsigueunagranreduccióndel campocoercitivofrente

al tratamientotérmicoconvencional,y ademásseevitala nucleacióny crecimientode

cristales,y se reduceel gradode oxidación de las muestras.

Seacual seael tratamientotérmico a aplicar sobreun material amorfo,van a

haber una serie de condiciones que nos van a limitar la aplicabilidad de dicho

tratamiento.Por unapartela temperaturade recocidono puedeserdemasiadoalta, con

el fin de evitar la cristalización,y por otra el tiempode enfriamientodebeser lo más

cortoposible,dc maneraqueseminimicela anisotropíainducidaduranteel procesode

enfriamiento,el cual deterioralas propiedadesmagnéticasdel material [24].

El objetivoprincipal delpresentetrabajoesla inducciónde distintasanisotropías

locales en cintas de aleacionesamorfas. Por ello, y dadas las ventajasexpuestas

anteriormentecomo son el aumentode la permeabilidad,la disminución del campo

coercitivoy del gradode oxidacióndelos materiales,sehaoptadopor la aplicacióndel

flash-annealingsobrecintasde materialesamorfoscomotratamientotérmico.

La caracterizaciónde las anisotropíaslocales se llevará a cabo estudiando

separadamenteel comportamientomagnéticode las muestrasen la superficiemediante

el efectoKerr magneto-ópticotransversaly el comportamientomagnéticoen el volumen

medianteun métodode induccidn.
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Por último se utilizará la técnica de Bitter para observarla estructura de

dominiosde las muestrasy obtenerasíunaprimeraaproximaciónde la estructurade

anisotropíaslocales.

Parapoderrealizarel tratamientotérmicoa lasmuestrasy la caracterizaciónde

las mismassehandesarrolladounaseriede dispositivosquevienen explicadosen el

segundocapítulo.

El objetivoinicial quenosmarcamosfuéel de conseguircristalizarel núcleodc

las muestrasmanteniendolas superficiesen estadoamorfo. Duranteel flash annealing

recubrimoslas superficiesde las muestrascon distintos materialesdisipativos, tal y

comosepuedeapreciaren el tercercapitulo, esperandoconseguirasínuestroobjetivo.

De esta formano conseguimosnuestropropósito,pero logramospoderinducir en las

muestrasdistintas firmas magnéticasal obtenermuestrasparcialmentecristalizadas.

Posteriormente,y con el fin de controlara voluntaddichasfirmas, pasamosa recubrir

parcialmente las muestras con dichos materiales disipativos, consiguiendo de esta

manera controlar el volumen de la muestra cnstalízaday por tanto su firma magnética

(Apéndice A).

Ante los resultadosobtenidosllegamosa la conclusiónde que, a diferenciade

lo existenteen la literatura,el recocidocon pulsosde corrienteesun procesotérmico

inhomogéneo.Paraconstatarestehechopasamosa estudiarla temperaturalocal de las

muestrasduranteel tratamientotérmico. En el capitulo cuarto se muestrael nuevo

procedimientointroducido por nosotrospara la medidade la temperaturalocal y se

demuestraqueel recocidode lasmuestrasmedianteel flash-annealinges inhomogéneo.

Una vez controlada la temperaturaque alcanzan las muestrasduranteel

recocido, pasamosen el quinto capítulo a la realizaciónde recocidos mucho más

locales,del ordendelos realizadosconláser.Paraello serealizó un dispositivoquenos

permitieradardichostratamientosy obtuvimoslos mismosresultadosen muestrasricas

en Fe quelos obtenidosmedianteel recocidolocal conláser.Además,en las muestras

ricas en Co, al dar un pulso de corriente se conseguíaun cambio en la constantede
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magnetostricción de la muestra en la zona recocida, resultado bastante interesantepor

su posible aplicación tecnológica.
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11.1- INTRODUCCION

En este capítulo se van a exponerlos procedimientos,técnicasy aparatos

utilizados en los diferentestipos de estudiosquese han llevado a cabo.

Las muestrasutilizadas en este trabajo son muestrascomercialesque han

necesitadounapreparación(cortesin inducirtensiones,tratamientostérmicos,etc.)para

su estudio. A continuaciónse verán los métodosde medidausadosa fin de poder

estudiaradecuadamentelas diferentespropiedadesde las muestrastratadas.

11.2-PREPARACIONDE MUESTRAS. CORTADORA

Parala realizacióndeun estudiorigurosoy fiable delaspropiedadesmagnéticas

de un material amorfo, es necesariopoder conseguirmuestrascon dimensiones

adecuadas,pero de maneraque el corteafectelo menosposiblea las características

magnéticasdel material.Conestefin, y parapoderobtenertodaslas muestrascon las

mismasdimensiones,hemosdesarrolladounacortadoraeléctrica [1] adecuadaal tipo

de materialutilizado.

Lasmáquinasquesesuelenusarparacortar,medianteelectro-erosión,muestras

conductorasson carasdebidoa quetienenqueser diseñadasparaaplicación industrial,

dondees necesariotenerunagranversatilidady altapotenciaparapodercortar piezas

masivas.

En los laboratoriosno industriales,las muestrasquenormalmentese necesitan

cortar songeneralmentepocas,depequeñasdimensionesy de formasdeterminadas(por

ejemplo en forma de disco para microscopiaelectrónica o largas y estrechaspara

disminuirel campodesimanador).Porlo tanto, por reglageneralno es muy importante

queel tiemponecesarioparapodercortarunasolamuestrasealargo(del ordende unas

horas),y lo quesí resultaverdaderamenteimportanteesqueel corteafectelo mínimo
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posiblea las muestras.

Por ello hemosdesarrolladodospequeñascortadoras:unaparacortarmuestras

en forma de discoy otra parahacercortesrectos. El costode estasmáquinases muy

reducidoy muchomenorqueel de lasmáquinascomercialesde electroerosión.

El esquemade la electrónicadel aparatose puedever en la figura 1. El voltaje

máximodel arcose controlamedianteel transformadorvariablede entrada,su energía

por mediodel interruptor5W, seleccionandounode los condensadoresy su intensidad

máximamediantela resistenciavariableRl (no inductiva).La distanciaentrela cuchilla

y la muestrase regulacon el potenciómetroR2, y convieneajustarel máximovoltaje

en unos pocosvoltios por encimadel voltaje del arco seleccionado.

Rl
0.2k

El servomotores un simple motor DC (6 V, 3 W) con la reducciónde frenado

necesariapara conseguir 10 RPM en el cabestrante,y está controlado por el

amplificador operacionalLM741 trabajandocomo un comparador. Las tomas de

corrientede 6 y y 12 V estánindependientespara evitarproblemasde ruido.

figura 1. Diagrama del circuito electrónico de la COrtadOra.

47 k
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La figura 2 representala seccióntransversaldel sistemausadoparacortar las

muestrasen forma de disco. Ladistanciaentrela muestray la piezade hierro móvil U

estácontroladamedianteel tornillo A. El tamañodel disco secontrola variando las

dimensionesde la hoja 1 (final de la piezaU). La misión del anillo de metacrilatoH es

impedirel pandeohaciaarriba del restode la muestra.

Figura 2. Sección transversal del dispositivo usado para cortar muestras de forma

circular. A, tornillo; B, contactopositivo de alto voltaje; C, metacrilato; U, pien de

hierro móvil; E, fijador superior de la muestra (PVC); P, agujeros en el metacrilato;

O, cuchilla; H, aro de metacrilato; 1, muestra; J, fijador inferior de hierro de la

muestra; IC, contacto de tierra; M, servo-motor.

La figura 3 muestraunaperspectivadel sistemausadoparahacercortesrectos.

La cuchilla, en este casoun hilo tenso,tambiénestá controladapor un tomillo, y el
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sistemaelectrónicoesel mismoqueen el sistemade corteen forma de disco. Como

cuchilla sehanusadohilos decobrey hierro, no habiéndosenotadoningunadiferencia

apreciableen la calidaddel corte.

r

a,.

Figura 3. Vista en perspectivadel dispositivousadopara cortes rectos. A, tomillo; B,

tensor; C, cuchilla (hilo de cobre); D, piezamóvil de hierro conectadaalpolo positivo

de la alta tensión; E, resorte entre la pieza móvil de hierro y la base; It fijador de

hierro conectadoa tierra; M, servo-motor eléctricamenteaislado del soporte. Todo el

sistema, exceptoel servo-motor, estáinmerso en un baño de petróleo que actila como

dieléctrico.

~1

w
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La muestraestápegadaal portamuestraspor medio de unospequeñosimanes

distribuidosadecuadamentea lo largo de la misma.

Ambos sistemashan estadooperandofrecuentementesin ningún deterioro

apreciablede los componentes.Además,el sistemamecánicopuedeser modificado

fácilmenteparaotrasaplicaciones,ya queno contieneningunapartecrítica.

El ajustedel sistemaelectrónicodependedel materialquesevayaa cortar y del

máximo dañopermitido en la muestra.Aumentandoel voltajedel arco y la intensidad

máxima, la velocidaddel corteaumenta,ya que en el mismo tiempo producemayor

daño en la muestra.Por ejemplo, nosotroshemosusadoel aparatopara cortar una

muestrade hierro, y usamosun voltaje de chispade 500 V y unaresistenciaR2 de 100

o.

Se hausadonormalmentepetróleo,en lugar debencenocomobañodieléctrico,

con el fin de reducir el riesgode producir fuegoo una explosión,aunqueel benceno

muestramejor constantedieléctrica.De todasformas,debetenerseun cuidadoespecial

con la alta tensión en los electrodosya que, aunquela energíaalmacenadaen los

condensadoreses pequeiia(0.2 J), la descargaeléctricaespeligrosa.

11.3- TRATAMIENTOS TERMICOS.FLASH-ANNEALING

Las muestras objeto de nuestro estudio han sido sometidas a diversos

tratamientostérmicos, bien en horno convencionalo, al ser muestrasconductoras,

haciendopasarunacorriente eléctricapor ellas en un breveespaciode tiempo (flash-

annealing).Estesegundoprocedimientoes muchomás rápido y sepuedenconseguir

temperaturasmuy elevadasen tiempos muy cortoscon intensidadesde corriente del

ordende 15 A.

Paraello fue necesarioconstruir un artificio electrónicoquediese corrientes

establesy elevadasen tiempos cortos (pulsos de corriente), de forma que sepudiese
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controlarel tiempo de duraciónde los pulsosentre 14 >¿s y 4 s. Por ello hicimos

inicialmenteel montaje de la figura 4, donde la duración del pulso dependedel

integradoLM555, peronos encontramosconel problemade la repetitividady control

del tiempo de los pulsos.Debido a estoy a queobservamostambiénla apariciónde

pulsosdereboteproducidosporel pulsador,hicimosun segundomontajecuyoesquema

semuestraen la figura5.

o
o

o
o

O
«2

r

Figura 4. Primer esquemaelectrónica del sistemaexperimental.

w
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FIgura 5. Esquemaelectrónicodel montaje definitivo.

Endichafigura sepuedeobservarquelas trespuertasinversorasLM4009sehan

usadopara construir un oscilador, quees el que controlael reloj del generadorde

pulsosprogramableconstruidocon los tres LM4526. Mediantelos doce switchesse

selecciona,en forma binaria, el tiempo de duración, de modo que el switch menos

significativo nos proporcionaun pulso de 2 ~s de duración, mientrasque el más

significativo produceun pulso de 2048 ms.
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El principiode funcionamientoes el siguiente:al cerrarel pulsadorseproduce

un “0” en el PresetEnablede los tresLM4526. Así, la informaciónquehay en sus

entradassecarga,y el Inhibit del primerchip seponea cero,conlo cual la puertaOR

74HC32tienedos cerosen la entraday produceotro ceroa la salida. Posteriormente,

medianteunapuertainversora,eseceroseconvierteen un “1 , y estees el pulso que

llegaal sistemade transistores.El principio de funcionamientodel restode la placaes

el mismoqueel quesedescribirgen el tercercapítulo.

Este artificio experimentalpermite la realización de tratamientostérmicos

medianteflash-annealingparaun ampliorangode tiempos,14 ps-4 s, y concorrientes

de hasta15 A. A su vez,nospermitedaresostratamientosen atmósferacontroladay/o

con la muestraen contactotérmico parcial o total con diferentesmediostérmicamente

disipativos,y por lo tanto dar tratamientostérmicoslocales.

11.4- MEDIDAS MAGNETICAS

En estasecciónvamosaexponerlas técnicasquesehanusadoparapoderllevar

acabo la caracterizaciónde los materialesferromagnéticosobjetode nuestroestudio.

Más concretamente,nos ceñiremosa la obtenciónde los ciclos de histéresisde las

muestras,parala posteriordeterminaciónde los parámetrosmagnéticosdelas mismas.

11.4.1 - Ciclos dehistéresis

En esteapartadotenemosquehacerunadistinción entrelos ciclos de histéresis

del volumeny de la superficiede lasmuestras.A suvez,parala obtencióndelos ciclos

en el volumenvamosa usardos métodosdiferentes,unoes el quenosotrosllamamos

convencional,por ser el usadohabitualmentey queestádescritoen todos los libros,

salvo modificacionesconcretaspara cadatipo de muestrasestudiadas,y el otro es el

quedenominamosmétodode losarmónicos,queesun sistemadesarrolladoenteramente

por nosotrosy quemidelas componentesde Fourierde señaleseléctricasdebajonivel.
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Aplicandoestesistemaparala medidade losarmónicosdel ciclo dehistéresisdinámico

de un material amorfo, somoscapacesde reconstruirdicho ciclo a partir de estos

armónicos.

11.4.1.1- Convencional

Vamos a empezarviendo en este apartado, la obtención de los ciclos de

histéresisen el volumende la muestra.

Figura 6. Esquemadel métodoconvencionalutilizado para la obtencióndel ciclo
de histéresisde las muestras.

La basedel circuito se puedever en la figura 6. Un amplificadorproporciona

unacorriente altemaa una bobina, quegeneraun campo uniformeconocidoen la

posición en la cual secolocala muestra,queesen el centrodel carrete.En seriecon

éste se conecta un resistor conocido, con el que podemosobtener un voltaje

proporcionalal campoaplicadoque, debidamenteamplificado, es el queselleva a las

placashorizontalesdeun oscilógrafode rayos catódicos.El cambiode flujo producido

por la muestra,origina unaf.e.m.en la bobinasecundaria,debidoa su autoinducción

mútua con los carretesgeneradoresdel campo. Esto se compensaposteriormente,

conectandoensene- oposiciónconel secundariounasegundabobinasecundarialo más

parecidaposiblea éste,pero lo suficientementelejosde él comoparaquela muestra
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no le afecte.De estamanera,la mejor compensaciónseobtienemoviendola segunda

bobina, consiguiendoasí que la señal llevada a la entrada del amplificador, sea

únicamentela debidaal cambio de flujo producidopor la muestra. Despuésde la

amplificación, la señalesintegraday llevadaa lasplacasverticalesdel oscilógrafoy

a un ordenadorpanla tomade datos.

Paraobtenerunarepresentaciónadecuadadelosciclos dehistéresis,esnecesario

queel cambiode flujo estédentrodel rangode 5x104 a 5 maxwells,por lo cual hay

que tenerespecialcuidadocon las diferentesfrentesde ruido quepuedenafectaral

sistema.Esto nos lleva aun puntoimportanteen estemontaje,y es el de la elecciónde

la frecuenciade operación,ya queéstanosva a determinarla electrónicaqueva a ser

necesariautilizar.

Por otro lado, no esconvenientehacerlas medidasa 50 Hz, ya quedada la

impedanciade entradade los integradoreselectrónicosy el gran númerode espirasde

los secundarios,resultamuy difícil eliminar el ruido de estafrecuenciainducidoen el

circuito por la red. Dicho efectose manifiesta,en el mejor de los casos,en un bucle

en los extremosdel ciclo de histéresis,aunquedependiendode la constanteL-R del

circuito a vecespuedepasardesapercibido,pero induce erroresen las medidasde la

imanaciónde saturacióny del campocoercitivodel ciclo de histéresis.Debido a eso,

trabajaremos,siemprequenos seaposible,a una frecuenciamenor, en concretoa 30

Hz.

11.4.1.2- Arménicos

Recientementese ha dedicadogran atencióna la caracterizaciónde materiales

magnéticosusandoel análisisdeFourier del ciclo de histéresis[2-6]. Esteanálisisse

realiza obteniendonuméricamentelas componentesde Fourierdel ciclo de histéresis

medido mediantemétodosconvencionales(magnetómetrode muestravibrante 12],

flúxmetro integrador[3]...).
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En este apanadovamos a ver un aparato que puede acoplarse con un

amplificadorlock-in de dosfases,paramedir directamentelascomponentesde Fourier

del ciclo de histéresiso la función de transferenciade un sistemaeléctrico. De esta

manera,el ciclo dehistéresispuedeserreconstruidoapartir delosarmónicosmedidos.

El sistemaestácontroladopor un ordenadory escapazde medirlas 20 primeras

componentesde Fourierdel ciclo de histéresis,y cambiarautomáticamentela amplitud

y la frecuenciadel campomagnéticoaplicadoa la muestra[7]. La frecuenciasepuede

variarde 20 Hz a 1000Hz en 256pasos,y esposibletomar256amplitudesdiferentes

de la señalexcitadora.

Y¡gurs 7. Diagrama de bloquesdel sistema experimental

LascomponentesdeFouriersehanobtenidomidiendo,conel amplificadorbock-

in, los 20 primerosarmónicosde la f.e.m.inducidaen un carretesecundarioarroyado

alrededorde la muestra.Nosotroshemospreferido medir estevoltaje, proporcionala

dM(t)/dt, en lugar de la señalintegrada,M(t), debidoa queen estaseñalla amplitud

decadaarmónicoes l/n veces(donden esel númerodel armónico) máspequeñaque

en la señaldM(t)/dt.

La mayor ventajade usar un amplificadorbock-in, esla gran sensibilidaddel

métodode medida(1 nWb a 20 Hz) y la inmunidadal ruido.
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La figura 7 muestrael diagramade bloquesdel sistemaexperimentalparalas

medidasmagnéticas.El generadorcontroladodigitalmenteproduceunaondasinusoidal

cuasiperfecta,de frecuenciaf y en fasecon unaondacuadrada,de frecuencian*f, que

es la que se tomapara sintonizar el lock-in. La amplitud y la frecuenciade la onda

sinusoidal están controladaspor dos buses de 8 bits, mientras que el factor

multiplicativo n puedevariarde 1 a 20 y se seleccionamedianteun busde 12 bits.

La onda sinusoidal se usa para producir el campo magnéticoH, y la onda

cuadradaparasincronizarel amplificadorlock-in. La salidade éste,nosdaráentonces

la amplitudRMS (fasey cuadratura)de la señalde entradacompuestacon la señalde

referenciade frecuencian*f. Entonces,seleccionandoel factor n, podemosobtenerlas

amplitudesRMS de las 20 primerascomponentesde Fourierde la f.e.m. inducidaen

el secundano.

“Y

El relé se usapara seleccionaruna medida,con el amplificador lock-in, del

campogeneradoH o de la f.e.m. inducida.

En la figura 8 se puede observarel diagramadel circuito del generador

controladodigitalmente:

- En el bloqueA segenerala ondasinusoidal,leyendoconel DAC 1007 la onda

anteriormentegrabadaen las dos memoriasEPROM 2716. Un períodode la onda
2i~..

sinusoidalestáconstruidacon 10 bits de resoluciónen lasEPROM (los 8 MSBs en la

memoria 1 y los 2 L.SBs en la memoria 2). El número total de palabrasde 10 bits

grabadasesde 1440, y cadapalabraseleccionadasc convierteen unaseñalanalógica

por medio del DAC 1007.

- El bloque C es un divisor de frecuencia, programablepor medio de los

switcheso del busBí de 12 bitsprovenientedel controladorINTERFACE RS232.Los

pulsosgeneradosen este bloque,son usadospor el contador4040 para generaruna

onda cuadradaen fasecon la onda sinusoidal,que tiene una frecuenciaf=fj1440,

dondef0 es la frecuenciadel reloj, con lo que la frecuenciade la onda cuadradaes
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fq =r’1440/n, siendon el númerodel bus B1. Hemosescogido 1440 posicionesde

memoriaparagrabarla ondasinusoidalporquecon estenúmerosepuedenobtenersin

error ondascuadradasde frecuenciaslf, 2f, 3f, 4f, 5f, 6f, 81’, 9f, lOf, 12f, 1Sf, láf,

18f y 20f. Las frecuencias7f, 111’, 13f, 141’, 17f y 19f tienen un error de 0.13%,

0.08%,0.2%, 0.15%, 0.4% y 0.3% respectivamente.

El reloj de entradaesunaseñalcuadradade 1.5 MHz, conectadaal divisor de

frecuenciaprogramablede 8 bits. La amplitudde la sinusoidaldesalida,estácontrolada

porun amplificadordegananciaprogramablede 8 bits, y amboscircuitosseprograman

mediantedosbusesde 8 bits del controlador(figura 9).

- En el bloque B seseleccionanlos datos.Con cadapulso de reloj, el número

de cuentasaumentay un nuevodato pasapor el DAC, de maneraquecuandodicho

númeroes igual al valor seleccionadopor los switches,el períodocompletopasapor

el DAC y el contadorseresetea,volviendoaempezarel procesoconel siguientepulso

de reloj.

Figura 8. Circuito esquemáticadel generadorcontrolado digitalmente.
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Todo el sistemaestá controladopor medio de dos RS232 conectadasa un

controladordesarrolladopor nosotros,queesel quenospermitemedirlascomponentes

deFourierdel ciclo, y cambiarla frecuenciay la amplitud del campoaplicado.En la

figura 9 sepuedeverun esquemade dichocontrolador.Los cuatroLSBs del busde 8

bits de la salidade la R5232 se llevan al primer flip-flop 40175,dondese grabanlos

4 MSBs. Cuando la dirección 15 del 4514 se activa, la información grabadaen el

primer 40175pasaal segundo40175,y por lo tantoa los busesde saliday a las líneas

de control. De esta manera,puedeescribirsecualquierpalabraen cualquierbus de

salidao activar la línea de parada.Las otraspuertasse usanparacontrolarlas líneas

de protocolo.

Hemos usadoeste sistemapara medir las curvas de imanación en diversas

muestras.Si nosfijamos por ejemploen lasdel Metglas2826 (50 ~mde espesor,2 mm rs,

de anchura,M1 = 0.75 r~ realizadascon un secundariode una espira, se puede

observarqueel flujo máximo esperadoes de 150 nWb, con lo cual seríaimposible

medir el ciclo de histéresiscon un flúxmetro integradorconvencional,ya que su

sensibilidadmáximaes de 50 $Wb/V con un mido de 5 mV, con lo que el cambiode

flujo máximoquepuededetectaresdc 250 nWb. Sin embargo,el límite teóricode la

Figura 9. Diagrama del circuito del controlador.
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sensibilidadde nuestroaparatoesde0.2 nWb a 100 Hz, con lo queesposiblemedir

muestrascon unaseccióntransversal700vecesmáspequeñaquela del Metglasusada

por nosotros.

Inicialmente, parala obtencióndel ciclo de histéresismedianteeste sistema,

usamosunos carretesHelmholtzde unos7 cm de radio, con el fin de poderacceder

fácilmentea la muestray poderobtenerla máximacompensaciónposible.No obstante,

estoscarretesno dabanel suficientecampoparapodersaturarlas muestras,y por ello

usamosfinalmenteun solenoiderefrigeradopor agua, capazde proporcionarhasta

0.8T.

Con el fin de obtenerun buen ajuste, construimosdos secundarios planos,

enrolladosen forma de espiraly conectadosentresí en serie-oposición,de forma que

seanulasentodos los camposy quesolo tuviéramoscampomagnéticoen el planode

los secundarios.Comosepuedever en la figura 10, estoscarreteslospegamosa una

planchay pusimostres tomillos formandoun triángulo, y con un pasode roscamuy

pequeño,parapoderhacerun ajustelo másfinoposible.A su vez, estaplanchasesitua

sobreunaplataformay todo el conjuntose introduceen el interior de los Helmholtz.

TORNILLOS IDE AJUSTE

Figura 10. Sistemade carretes secundaños.
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Lasfiguras 1la y lib muestranrespectivamente,las componentesdeFourierde

la señaldB/dt obtenidasdirectamentecon nuestrosistemay las del ciclo de histéresis

obtenidodespuésde unaintegración.
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Mediante este sistemapodemosentoncesobtenerel ciclo de histéresisde un

materialferromagnético,siendoel límite teórico de la sensibilidaddel sistemaen la

medida del flujo magnético, considerando que el ruido del secundario es lo

suficientementepequeñocomoparapodertrabajaren la escalade máximasensibilidad

del amplificadorlock-in, de 1 nWb a 20 Hz. Tambiénesposibleevaluardirectamente

laspérdidasporhistéresisa partir de lascomponentesde Fourierdelciclo de histéresis

y el campoaplicado.Sepuededemostrarfácilmentequelaspérdidasvienendadaspor

la expresión

W=fHcIM=2 Ex2 (AlHB+BlHA)

dondeA
1 y B1 son las amplitudesen fasey cuadraturadel primer armónicodel ciclo ea>

de histéresis,y HA y
1~B son las amplitudesen fasey cuadraturadel primer armónico

del campoaplicado.

11.4.1.3 - Kerr transversal

Un efectomagneto-ópticoquesesueleusarfrecuentementeen el estudiode las

propiedadesmagnéticasdelos materialesferromagnéticos,esel efectoKm transversal.

En dichoefecto, la imanaciónes paralelaa la superficiedela muestray perpendicular
ea

al pianode incidencia de la luz plano polarizada,y se nos presentaun cambioen la

intensidadluminosadebidoal cambioqueseproduceen el coeficientede reflexiónde

la superficiede la muestra.Dicho cambio lo recogemosmedianteun fotodiodo,y la

salidade éstedebidamentefiltrada y amplificadaes llevadaa la componenteY de un

oscilógrafo(figura 13).

Comoportamuestrasusamosunaplataformacircular, en el centrode la cual se

pegala muestra(figura 14). A su vez, este portamuestrasse colocasobreuna base

semicircularconel fin de quesepuedagirar la muestra3600. Deestamanen,podemos

girarla muestraparaobtenerciclosde histéresiscondistintasdireccionesdeimanación,
t’4sc ~rUsc an nl nl dio la m,tavh, ‘~ ¡ato wJ•aa ta, ¡a oUptLAIA,lt,

determinar .......-~, -.. .<. ~,.ano—~ ~ en diferentao‘vnnno tlo la oiinrn-#t4a

de las mismas,lo quehicimos recubriendoel resto de las mismascon unasuperficie
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FIgura 13. Montaje del efectoKerr transversal utilizado para la obtenciónde ciclos de histéresis.

negraantireflectante.

En la visualizaciónde los ciclos de histéresismedianteel oscilógrafo, nos

encontramoscon el problemaañadidode la deriva,quenos impedíafijar la imagenen

la pantalladel oscilógrafo. Debido a esto, construimosun filtro de continua, cuyo

esquemasepuedeobservaren la figura 15, y quea suvez nosamplificarala señal.De

esta forma, la salida SO nos flítra la continua,y las salidas SI y 52 además,nos

amplifican la señal por 5 y 25 respectivamente,y actúancomo filtro paso bajo

eliminandola alta frecuencia.

1

12 y

1~ •

‘oc”’, 2-Ir,,,

Figura 15. Filtro de continua.
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r4nn 14. Portamuestrasi~sado en el efectoKm.

11.4.2 - Visualización de dominios

Otro estudio experimentalque se ha realizadoen este trabajo, es el de la

observacióne investigaciónde la estructurade dominiosmagnéticos.Paraello hemos

recurridoa dos diferentes técnicas que desarrollaremosa continuación, los efectos

magneto-ópticosKerr longitudinaly transversal,y la técnica del coloide o técnica

Bitter.

11.4.2.1- EfectoKerr

~4

La ampliautilización del efectoKerr longitudinal y transversalpara el estudio

de la estructurade dominiosy procesosde imanaciónen materialesferromagnéticoses

rn
I~I
¡<-II‘un

Li
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un hecho conocido desde que, en 1876, Kerr descubrierael giro del plano de

polarizacióny la acciónque, sobrela amplituddel vectoreléctricode un haz luminoso

planopolarizado,ejercela componentede la imanacióncontenidaen la superficiedel

materialsobreel hazreflejado.

Sin embargo, este método tan simplemente descrito presenta diversos

inconvenientes,sobretodo si seempleacomotécnicaparala observaciónde dominios

en materialesferromagnéticos.La pequeñamagnitud de los efectos(diferenciasde

minutosdearco paraimanacionesen sentidoopuestoen el casodel efectolongitudinal,

y unapequeñísimavariacióndel coeficientede reflexión parael transversal)haceque

el contrastevisual seamuy débil, y solounacuidadosatécnicafotográficao un análisis

óptico esmerado de la señal hará posible la apreciación de los dominios

ferromagnéticos.

Parala observaciónde los dominiosmagnéticosseha utilizado un microscopio

inversoZeissAXIOVERT 10 de luz reflejadapolarizada[8], quepuedeadaptarseen

circuito cerradoa un monitor en color. Lleva un portareflectoresdeslizanteHD y la

iluminación se hacecon una fuente de alimentaciónestabilizadade 12 y y 100 W.

Asimismo está dotadode un filtro calorífico por reflexión, lo quegarantizauna alta

estabilidadtérmica.

La estabilidaddela fuentedeiluminaciónesun factor a teneren cuenta,ya que

la variación máximaen la intensidadreflejadadebidaal efectoKerr es del ordendel

1%. Por tanto seha construidouna fuenteestabilizadaen voltaje (figura 16) con una

estabilidadde 3 en 100.000 (0.003%). La figura 17 muestracomo evolucionala

estabilidadde la fuentecon el tiempo.

Las imágenesson tomadasmedianteuna cámaraCCD montada sobre un

cnostatoenfriado por nitrógenoliquido, que trabajaen barrido lento paraconseguir

largosperíodosde integracióny bajo nivel de ruido.
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Figura 16. Esquemaelectrónico de la fuente estabilizada en voltaje (estabilidad
de 3 en 100.000)construida para la realización del efectoKerr.

El campomagnéticoes producido medianteun par de carretesHelmholtz

colgadosdel techo, aislándolosasí del sistemaóptico y evitandoque se introduzca

vibración alguna.El campomáximoquesepuedeproducir esdel ordende 1000 AIm

y se aplica en el plano de la muestra paralelay/o perpendicularmenteal plano de

incidenciade la luz.

El foco luminosoy losaparatosde medidavancolocadossobreun bancoóptico

aisladodel campoparaevitar todo tipo de vibraciones.En un brazodel banco óptico

estácolocadala fuenteluminosay el polarizador,y en el otro se sitúan el analizador,

una lámina cuarto de onda y la cámaraCCD o el fotodiodo (figura 18). Todo el

sistema óptico está cubierto de cartón negro mate, con el fin de evitar reflexiones

parásitasquepudieraninterferir con el haz reflejado y enmascararlos resultados.

PUS WLE

• NÉOfl
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Figura 17. Evoluciónde la salidade la fuentecon
el tiempo.

El montajedel efectoKerr en el microscopiose realiza colocandola fuente

luminosa en un lateral del mismo y haciendoincidir el haz directamentesobre la

muestra.De esta manera,el haz reflejadopasaa travésdel ocular del microscopio,

pudiendoaprovecharlos aumentosdel mismo pararecogerla imagencon la cámara

CCD.

La observacióndelos dominiosferromagnéticosmedianteel efectoKerr

transversal,se realizacolimandoel haz incidentey haciéndolopasara través de un

polarizador,de maneraqueincidasobrela muestracon un ángulode aproximadamente

6O~. El hazreflejadosehacepasaratravésde unaláminacuartode onda,reduciéndose

así la elipticidad que apareceen el rayo reflejado debido a la reflexión metálica,

incidiendodespuésen un analizador.Comoanalizadory polarizadorse han usadodos

prismasGlan-Thompson,ya que proporcionanunos grandesfactoresde extinción.

Tantoel polarizadorcomoel analizadorestAncolocadosperpendicularmenteentresi y

forman un ángulode 450 con el planode incidencia,de maneraque la extinción sea

máxima.

16.8 17.2 17.6 18.0
TIEMPO (mm)
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Paraconseguirel efectoICen longitudinal, sequita la Minina cuartode onda

dejandofijo el polarizador,y girandoel analizadorhastaconseguirla máximaextinción

luminosa.

0>

Y
ic’

Y

\ /
Y’ ‘0>

Figura 18. Diagrama esquemáticodel dispositivoutilizado pan la observación
de dominiospor efectoICen.

Cuandoserealizael montajedel efectoICen en el microscopio,se utilizan dos

polaroides,en lugarde los prismasGlan-Thompson,comopolarizadores.

El procedimientoutilizadoparala obtenciónde las imágenesde los dominios

consisteen tomar dos imágenesde la muestra,una saturaday la otra sin campo

aplicado,y restarlasdigitalmentepixel a pixel. El sistemapresentaasí una mayor

resoluciónquecualquierotrodelos sistemasexistentes.Lasimágenesson obtenidascon

14 bitsderesoluciónporpixel, lo quepermitela observaciónde dominiossinnecesidad

de tomarun gran númerode imágenes[9-10].
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Analizandolos tonosdegrisesdelasimágenesobtenidas,esposiblela obtención

local de la imanaciónde lasmuestras,asícomo, medianteun detalladoanálisisde las

imágenes,la obtenciónde ciclos de histéresislocalesde la superficiede la muestra.

11.4.2.2-TécnicaBitter

Estatécnicafue el primer medio quese tuvo parala observacióndirectade la

estructurade dominiosy, por lo tanto sudesarrolloha contribuidoenormementeen el

estudiodel comportamientode los dominiosy de los procesosde imanación.

Estatécnicaessobradamenteconocida,por lo queno nosvamosa extenderen

ella. Parala observaciónde los dominiosusamosun microscopioZeissmetalográfico,

coloidecomercialy dosparesdecarretesHelmholtzquenospermitíanla aplicaciónde

camposmagnéticosno soloen la direcciónde la superficiede la muestra,sino también

en la direcciónnormala la misma.

11.5-MEDIDAS TERMICAS

Para la realización de las medidastérmicas, tuvimos que recurrir a varios

montajesdiferentesconel fin de poderrelacionarla intensidadquerecorreunamuestra

con su temperatura.

11.5.1 - Temperatura

La curvadeimanaciónde lasmuestrasen funciónde la temperatura,seobtuvo

por medio de un horno existenteen nuestrolaboratorio.Dicho horno secomponede

un tubo de cuarzode 2.5 cm de diámetrointerior y 1 m de longitud.

Dentro del horno secolocala muestraentredos láminasde mica alrededorde
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las cuálesseenrolla el secundario,espaciandolo másposiblelas espirasparaqueno

se cortocircuitenen el casode queel esmaltedel hilo conductorsedesprendadebido

al calor. Con el fin de uniformizar la temperaturade la muestra,se introducetodo el

sandwichanteriorentredosplanchasdecobre,aislándolaseléctricamentedel secundario

con otrasdos láminasde mica (figura 19). Medianteun partermoeléctricode Cromo-

Alumen colocadoen el centro de la muestra,obtenemosuna señalproporcionala la

temperaturade la muestra. De esta manen,y midiendo la señal del secundario,

podemosobtenerla variación de la imanacióncon la temperatura,colocandotodo el

sistemaen el centrode un parde carretesHelmholtzcreadoresdel campomagnético.

It’

TERMOPAR
It’

La resistenciala medimoscon el conocidométodode las cuatropuntas(figura

20): se hacencuatrocontactospuntualesen la muestracon pinturade plata. Los dos

contactosde los extremosse utilizan para hacerpasar unacorrienteeléctricapor la

muestra,y los dos másinterioresparapoderobtenerla diferenciade potencialal paso

de dicha corriente. Aquí nos encontramosconel pToblemade la homogeneidadde la

temperatura,yaque la temperaturadel termoparno erala mismaquela de la muestra.

Entonces,introducimosla muestraen un sandwichformadopor dos láminasde cobre,

y separadasde éstasmediantedos láminasde mica. De esta forma, y poniendo en

contactoestasláminasconla cabezadel termopar,aseguramosla homogeneidadde la

Figura19. Esquemadel método utilizado ea la obtenciónde la curva (M, r•
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temperaturadebidoa la gran conductividadtérmicadel cobre.

TERNfPAR d&d.p.
OJARIENTE ELECTRICACIRRIENTE ELECTRICA

Figura20. Esquemadel ntodo de las cuatro puntas.

11.5.2 - Emisividad

La cámaraCCD que usarnospara la obtención de los dominios magnéticos

medianteel efectoKerr, la empleamostambiénparapoderconocerla distribuciónde

la temperaturaa lo largode todala muestra,mientrasquepor éstapasaunaintensidad

conocida.

Sujetamosla muestramediantedos clemaspor los extremosquea su vez, nos

sirvenpararealizarlos contactosparahacerpasarunacorrienteeléctricapor ella. De

estamaneratodala muestraquedaal aire, y enfocandola cámaraCCD a la muestra

dentro de unahabitacióna obscuras,tenemosqueal hacerpasarunacorrientepor la

muestra,ésta irradia y la cámaraCCD recogeel espectrode emisióndel infrarrojo.

Entonces,medianteel softwareadecuadoy estudiandopixel a pixel toda la muestra,

podemosobtenerla distribucióndetemperaturasdela muestra,la emisividaden función

de la intensidad,el error cuadráticomediocometidoparacadaintensidady la relación

entrela temperaturade la muestracon la intensidadque la recorre. Este sistemade

medidaseestudiarámasdetalladamenteen el temaIV.
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111.1 - INTRODUCCION

La utilización de los materiales amorfos como materialesmagnéticamente

blandospresenta,frentea las grandesventajasdetodos conocidas(alta permeabilidad,

alta resistividad....),el inconvenientede las grandesnúcrocorrientesde Foucaultque

elevancosiderablementelas pérdidasmagnéticas.

Estetipo depérdidassondebidasal bajonúmerodeparedesqueintervienenen

los procesosde imanación[1-3].Un métodológica parareducirlasseríaaumentarel

número de paredesproduciendocristalizacioneslocales mediante un recocido lo

suficientementerápido, quedaríanlugar aunadistribuciónde centrosde cristalización

en la muestraque, al tenerdistintaM1 quela matriz amorfa,actuaríancomocentrosde

nucleaciónde paredes.

Mediante la utilización de estos recocidos rápidos, se pueden evitar los

problemasencontradosporHasegaway colaboradores[4]. Estosrecocíancon un horno

convencionaly no lograbanuna minimizaciónsimultáneadel campocoercitivoy las

pérdidaspor histéresis15-6]. Ambas minin,izacionessepuedenobtenersi el recocido

es rápido, ya que al serel tiempode enfriamientomuy corto, sereducede una forma

considerablela anisotropíainducidaen eseproceso.

Enestalínea, otrosautoressugierenqueel recocidomediantecorrienteeléctrica

esmásfácilmentecontrolabley producedistribucionesde temperaturamáshomogéneas

en la muestra.Jagielinski[7-81fueel primeroen utilizarunacorrienteeléctricadurante

un breveespaciode tiempo(flash annealing)pararecocermaterialesamorfos.De esta

maneraconseguíaunamejorade las propiedadesmagnéticasde los materiales,perono

llegabaa la cristalizaciónde los mismosni al controlde la temperaturaquealcanzaban

las muestras.Posteriormente,Cibbsy colaboradores[9]completarony mejorarondicho

tratamientomediantela aplicaciónde trenesde pulsosde corriente.

Aunqueesestostrabajosdescritossehanllegadoarealizarestudiosdecinéticas

de cristalización con este tipo de tratamientos,en ellos se olvida la diferencia de
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densidadentreel materialcristalizadoy el no cristalizado.Esteefectoesimportanteya

queestohacequenecesariamentealrededorde los volúmenescristalizadosaparezcan

tensionesmecanicasno homogeneasquepuedenbloquearel desplazamientodeparedes

endureceriendoel material. Por otra parte, si las corrientesde calentamientoson

suficientementeintensasy de cortaduración,esesperableun gradientetérmico entre

el volumeny la superficiede la muestraqueproduciríaun repartono homogéneode

los centrosde cristálización. En este capítulo se intenta hacer un estudio de la

cristalización con este tipo de corrientes (controlandola densidady duraciónde las

mismas)paraobservarel efectode las tensionesmecánicasinducidaspor el cambiode

volumende las zonascristalizadas,y observarel posibleefectode los gradientesde

temperaturasdurantelos recocidospor corriente.

*

111.2-METODO EXPERIMENTAL

Parala realizacióndel tratamientotérmico de las muestrasseha disefladoun

sistema que es capaz de aplicar grandesintensidadesde corriente en tiempos muy

conos. Para ello se ha usado una única fuente estabilizadaen intensidad que

proporcionala corrienteeléctricaa unaresistenciao a la muestraa tratarde forma que

todo el sistematrabajesiempreen las mismascondiciones.En la figura 1 sepuede

observarel diagramade bloquesdel sistemaexperimentalutilizadoparael tratamiento

de las muestras.
-r

En el estado inicial el transistorTI está al corte, y por lo tanto no pasa

intensidadpor la muestra,mientrasqueel transistor¶12 estáconduciendo,con lo que

toda la intensidadpasapor la resistencia.El sistemaestá así dispuestopara que la

intensidadestésiemprepasandopor la resistenciao por la muestra,evitandoel pico de

corriente que seproduciríaen el momentoinicial al hacerpasarla intensidadpor la

muestrasi el sistemafuncionancomoun conmutador.

Cuandollega un pulsoa la entradade la puertainversoraseponea conducirel

transistorTi y a corteel ¶12, conlo quetodala intensidadpasaa travésde la muestra
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duranteel tiempode duracióndel pulso.

Parael buen funcionamientodel sistema hay que teneren cuentadiversos

puntos.El primeroes quela resistenciaóhmicade la resistenciatienequeser lo más

parecidaposible a la de la muestra(del ordende 0.2 U). Esto debeser así paraque

podamosestar segurosde que toda la intensidad,que pasabapor la “resistencia”,

atraviesela muestraen el intervalo de duracióndel pulso.A suvez, comopor ella va

a estarcirculandodurantemucho tiempounagran cantidadde corriente,alrededorde

14 A (todo el tiempo de funcionamientodel sistema excepto durante el pulso

seleccionado),es necesarioquetengaun granpoderdisipativo,y por ello seha usado

hilo de Kantal bobinadono inductivamentesobreun soportecerámicodisipativo para

su fabricación.

El sistema permite asimismo dar los tratamientostérmicos en atmósfera

controladay/o con la muestraen contactotérmicoparcialo total condiferentesmedios

térmicamentedisipativos. La grandiferenciaentrelos trabajosexistentesy el nuestro

es que, medianteeste sistema,podemosaplicar pulsosde hasta15 A en tiemposque

van de 14 ps a 4 s, lo quepermitealcanzartemperaturasmuy altasen tiempos muy

cortos (flash annealing)o bien recocidosmás lentos (current annealing)y distintos

tiemposde enfriamiento.

Figura 1. Diagrama de bloquesdel sistemaexperimental.
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Uno de los problemasquenosva a aparecera la hora de realizarel tratamiento

térmico de los materialescon pulsos de corriente,va a ser la determinaciónde la

temperaturade las muestrasduranteel recocido. Por esto, vamos a empezarpor

estudiarla cinéticadel procesotérmicoen cintas de 8 cm de longitud del material

amorfoMetglas2705 M. Dicho estudioseha dividido en dos fases:en la primerase

obtiene,en régimenestático,la relaciónentreintensidady temperaturade recocido,y

en la segundael tiempode estabilizaciónde la temperaturaparacadaintensidad.

111.3 - CINETICA DEL PROCESO TERMICO

La temperaturadela muestraduranteel tratamientotérmicopuededeterminarse

mediantediversos métodos. Podría usarseun termoparen contacto directo con la

superficiede la muestra.Estemétodo, sin embargo,no es fiable, ya que la masadel

termopares comparablea la de la muestraen la zonade contactoy por lo tanto, la

temperaturade esazonaserádiferentedel resto,conlo quela lecturadel termoparirá

acompañadade un gran error.

El método utilizado en el presentetrabajo para la determinaciónde la

temperaturade la muestraduranteel tratamientotérmicoessemejanteal utilizadopor

J.M. Barandiarány colaboradores[10]y sepuededividir en dosfases.En una primera,

llevada a cabo en régimen estático, se compara la variación de la imanación de

saturaciónconla corrientede recocidoy la temperatura,cuandoeneste último casoel

recocidoserealizaenun hornoconvencional1101.En amboscasosseaplicaun campo
—u

magnéticolongitudinal que satura la muestraen esa dirección. Naturalmente,este

método sólo es válido a temperaturaspor debajode la de Curie. Paratemperaturas

mayoressepuedeextrapolarbasándonosen temperaturasanteriores,o sepuedeutilizar

la emisión infrarroja de las muestrascuandopor ellascircula la corriente,como se

discutiráen el capítuloIV. La segundafase, realizadaen régimendinámico,consiste

en el estudiocinéticodel procesotérmico.

Parala determinacióncorrectade la temperaturade las muestras,es necesario
*0
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conocerlos parámetrosquevan a controlarel procesotérmico. Veamospues, cuáles

son estospartmetrosy los mecanismosde transferenciade energíatérmicaduranteel

recocido.

111.3.1 - Cálculoteórico

Existen tres formasdiferentesde transmisiónde It energíatérmicade un lugar

a otro: conducción,conveccióny radiación.En la conducción,la energíatérmicase

transmitecomoconsecuenciade las interaccionesentreátomoso electrones,aunqueno

existaun transportede las mismas.En la convección,el calor setransmitemedianteun

transportedirecto de masa,y en la radiación, por último, la energíaes emitida y

absorbidapor los cuerposen forma de radiaciónelectromagnética.

Consideremos una lámina de sección transversal A y longitud L.

Experimentalmenteseencuentraque la cantidadde calor queatraviesala lámina por

unidadde tiempo, en el estadoestacionario,esproporcionala la superficieA y a la

diferenciade temperaturas(¶1’ - T0), donde1’~ es la temperaturainicial (20 N9, e

inversamenteproporcionala la longitud L. Representandopor H la cantidadde calor

quepasaa travésde la láminapor unidadde tiempo, eintroduciendoel coeficientede

conductibidadtérmicaK de la sustanciatendremos:

KA(T- T0

)

11=
L

El ritmo medianteel cual un cuerporadia energíatérmicaes proporcionalal

trea del cuerpo y a la cuarta potencia de su temperaturaabsoluta. Este resultado

obtenidoempíricamentepor JosefStefanen 1879 y deducidoteóricamentepor Ludwig

Boltzmannunoscinco añosdespués,denominadaley de Stefan-Boltzmann,seescribe

en la forma

1 = e a $ T
4

en donde1 esla potenciaradiadaen vatios, 5 el grea,e la emisividaddel cuerpoque
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varíade O a 1 y quedependede la superficiedel materialy u la constantede Stefan

Boltzmann,cuyo valor es

a = 5.67x108 W/rn2K’

Si un cuerpoemitemásradiaciónque la queabsorbe,seenfría, mientrasque

el entornose calienta al absorberla radiaciónprocedentedel mismo. Si el objeto

absorbemásqueemite, secalientamientrasel entornoseenfría.Cuandoun cuerpoestá

en equilibrio con susalrededores,emitey absorberadiaciónal mismo ritmo. Podemos

escribirentoncesla potencianeta radiadapor un cuerpoa la temperaturaT haciasus

alrededoresa la temperaturaT
0 como

1,, = e o S <2’~ -

Cuandose suministracalora un cuerpo,aumentala temperaturadel mismo de

forma que la cantidadde energíatérmicaQ necesariaparaelevar la temperaturadel

sistemaseráproporcionala la variaciónde la temperaturay a la masade la sustancia:

dV

dt

en dondec es el calor específicodel material.

Si tenemosen cuentatodoslos factoresdescritoshastael momento,que van a

representarla potencia radiada por el material, y consideramosahora la potencia

suministradaP al hacerpasarla corrienteeléctricaa travésde la muestra

~r2 .R =12 ~ A
_ Y

-y

en dondep esla resistividaddel material

P2IOSN 1.36x20
6 Orn

~0

L esla longitud (0.1 m) y A la superficiede la muestra(2. 8x 10~ m2), tendremosque

la potenciasuministradaserá:
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P=H+I~ + Q

PpL - A¶-4(T-T
4.) + ose(r-75+ mc-

42i
A L <It

Estaúltima va a ser la ecuaciónqueva a regir el comportamientode la cinética

del procesotérmicodel material.Para la resoluciónde la ecuaciónhay que teneren

cuentaqueexistendos parámetrosen la mismaquevana dependerde la temperatura,

ya que nos vamosa moveren un amplio intervalo de temperaturasincluyendola de

Curie. Esosparámetrosvan a ser la conductibidadtérmica y el calor especifico,que

determinaremosa continuación.

111.3.2 - Procesoestático

Paracalcularla conductibidadtérmicade lasmuestra,consideramosel régimen

estacionariocorrespondientea la temperaturamáxima,en dondela expresiónanterior

se simplifica y seobtiene:

K4(T-T) + ose(r-74)

A L

Como se puede observar, esta ecuaciónsolamentese puede resolver, si se

conocela temperaturamáximaT quealcanzanlas muestraspara cadaintensidadde

recocido1. Vamosa calcularentonces,dichatemperaturamáxima.

111.3.2.1- CurvaM - T

Parael calentamientode la muestrase utilizó un horno convencional.Dicho

horno constade un tubo de cuarzocon cierresde vacío en susdos extremos,en los

cualesseencuentranunaentraday salidade gasesparapoderrealizarel recocidoen

atmósferacontrolada,y la salidadel termopar.Paraasegurarqueel calentamientosea
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homogéneoen la muestra,se colocaata en un sandwichde micapara aislarla de

posiblescontactosmettcos,y se recubretodo con dos láminasde cobre.

La salidadel termoparde chromel - alumel seconectaa un multímetro, lo que

nosda un voltajeproporcionala la temperaturaqueexistedentrodel hornoy por tanto,

ala dela muestra.Así, sepuedeobtenerla evolucióndela imanaciónde saturacióncon

la temperaturamedianteun métodode inducciónclásico.

En la Figura2 sepuedeobservarcomovaríala imanaciónde saturacióncon la

temperatura.Así se ha obtenidouna temperaturade Cuñede T, 355 <‘(2, que~

ajustabastantebien a la tabuladaparael Metglas2705 M queesde T<, = 345 0(2~ Esta

discrepanciade 10 0(2 puedeachacarsea que el valor tabuladoseobtienemediantela

pendientede aproximación al valor nulo de la imanación así como a la posible

desviaciónde los 20 <‘(2 ambientalesconsiderados.

111.3.2.2- CurvaM - 1

Cuandose realizael recocidode los materialeshaciendopasarunacorriente

eléctricaatravésdeellos(currentannealing)[7-8-11-12-13],el aumentodetemperatura

seproducepor efectoJoule. La Figura3 refleja la variación de la imanaciónde una

muestracuandopor la mismapasaunaintensidadde corrientecreciente.Comparando
-y

las Figuras 2 y 3, se puede obtenerel comportamientode la temperaturacon la

intensidadde recocido(Figura 4). A la vista de estaúltima figura, sededuceque la

temperaturaquealcanzaunamuestra,cuandose le sometea un recocidomedianteel

pasode unacorrienteeléctricaa travésdeella, dependelinealmentede la corriente.De

estaforma sepuedeextrapolarla temperaturaquealcanzaríaunamuestrapor encima

de la de Curie, y en concretola intensidadparala cual seproducela cristalización.En
*y

el casodel Metglas 2705M la temperaturade cristalizacióntabuladacorrespondea T~

— 520 C con lo que la intensidadde cristalizaciónes 1,, = 1.5 A.
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Figura 4. Temperatura de una muestra AS-CAST en función de la intensidad de
recocido.

Unavez conocidala temperaturaquealcanzala muestraparacadaintensidadde

recocido,y considerandolasdimensionesde lasmuestrastratadasy los valoresdelos

demásparámetrosincluidos en la ecuacióndel procesoestáticotendremos:

4.86 j2 = « (T-T) + 7.94x1O~ - T
100 100

Sustituyendosimultáneamentela intensidadderecocidoy latemperaturamáxima

se obtiene la Tabla 1, en la que se puede observar el valor del parámetro cx

(proporcionala la conductibidadtérmica) correspondiente.

Volviendo a la ecuación general, únicamentenos queda como parámetro

desconocidoel calor especifico. Pasemospues, a su determinación,para lo cual

debemosacudiral procesodinámico.
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INTENSIDAD (mA) TEMPERATURA (<‘(2) K A/L (W/<’C)

293 64 0.00848

400 97 0.00893

501 136 0.00910

595 174 0.00984

690 215 0.00986

789 255 0.01050

889 295 0,01117

995 343 0.01 154

1085 353 0.01369

1205 355 0.01750

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

111.3.3 - Procesodinámico

111.3.3.1 - Medidas experimentales

En esteapanadosevaa realizarun estudiodel comportamiento<le la imanación

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

Se hacepasarunacorrientepor la muestray se mide la variaciónde la imanaciónde

saturación con el tiempo. Una vez que se estabiliza la M1 para esa corriente, se corta

ésta y se mide el tiempoque tarda la M en alcanzar su valor inicial.

El sistema de medida está informatizadode maneraquese realizan medidas de

la corriente que pasa por muestras de 10 cm de longitud del Metglas2705 M, frente

a la imanación de saturación.El sistema de adquisición 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 imanación.
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Las gráficasasí obtenidasse puedenobservaren la figura 5 para distintas

corrientesde recocidoquevandesde293 mA hasta1205 mA. Comose puedever,para

intensidadesde recocidode 1085 mA y 1205 mA la imanaciónse hacecero, lo que

indica quela muestraha alcanzadola temperaturade Curie.

Si se comparanlas gráficasde la figura 5 con la variaciónde la imanaciónde

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

temporalde la temperaturadela muestraparacadaintensidadderecocido.En la Figura
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6 sepuedenobservarlascurvasde calentamientoy enfriamientoobtenidasmedianteel

métododescrito.

Podemosdeducirde dichasgráficasquela cinéticadel procesotérmicoes más

rápida para altas intensidadesque para bajas; por ejemplo para una intensidad de

recocidode 501 mA la temperaturamáximasealcanzaen unos3 s, mientrasquepara

1205 mA setarda aproximadamente 1 s.

400-
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W 150-
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r~>ra 7. Temperatura máxima que alcanza la muestra para cada ima de las
mtensidadesde recocido. m

A la vistade la figura 6, sepuedeobtenerel comportamientode la temperatura

conla intensidad(Figura7). Asimismo,podemosobservarquelos dosúltimos puntos

seapartandel comportamientolineal. Esto es debidoa queen ellos se ha alcanzadola

temperaturade Cuñe, y por lo tantono son fiables, puestoqueno se puedesaberde

antemano,quécomportamientoseguirála temperaturaa partir de esepunto.
1*>

IIL3.3~2 - Ajusteteórico

Nos detendremosen la ecuación que rige el procesotérmico. Como es una
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ecuacióndiferencialdeprimer orden,sepuederecurrir al método de Runge-Kuttade

cuartoorden,usandoun métodoiterativoparacalcularel valor del calorespecificopara

cadaintensidadderecocido.Paracadaintensidad,sesustituyeen la ecuacióndiferencial

la temperaturamáximade la muestray la conductibidadtérmicacalculadaen el proceso

estático,y ajustandola curvateóricaa la experimental,sepuedeextrapolarel valor de

la capacidadcaloríficaen el procesotérmico (Tabla2).

Los últimospuntosobtenidosparala capacidadcalorífica,correspondientesalas

intensidadesde 1085 ms y 1205ms, no son fiables,puestoqueen ellossehaalcanzado

e incluso superadola temperaturade Curie, por lo queel error cometidoen su cálculo

es muy grande, como se ha mencionado anteriormente.

INTENSIDAD (mA) CAPACIDAD

CALORIFICA (1/Kg 0(2)

K A/L (W/0C)

293 450 0.00848

450 0.00893

450 0.00910

450 0.00984

450 0.00986

789 450 0.01050

889 450 0.01117

995 450 0.01 154

1085 450 0.01369

1205 400 0.01750

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

En la Figura8 sepuedenobservarlas curvasteóricas,representadaspor trazos

continuos,y los datosexperimentalesrepresentadosporasteriscos.Comosepuedever,

las curvasteóricasse ajustanbastantebien a las experimentalespara temperaturas

inferioresa la deCuñe,y seapartanligeramentecuandose llegaa ella, es decir, para

las intensidadesde 1085mA y 1205 mA.
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111.4 - RESULTADOS

111.4.1 - Medidas magnéticas

Laposibilidaddeutilizar pulsosde corrientedealtaintensidady cortaduración,

nos permitecalentarlas muestrasa temperaturasmuy elevadasen tiemposcortos sin

que se produzcala cristalización del material. Asimismo, se puedencristalizar las

muestrasvariandola duracióndel pulso de corriente.

El objetivo quenos marcamosen la realizaciónde estetrabajo fue conseguir

muestrascon las supeificiesamorfasy el interior cristalizado, y paraello el primer

tratamientose realizó en atmósferade Argón paraevitar la posible oxidaciónde las

muestrasduranteel recocido,aunquemástardesehacomprobadoqueparatiemposde

recocidotanpequeñosno seproducetal oxidación.Serealizóun primer tratamientocon

t.

5.

TIEMPO (s)
FIgura 8. Ajuste teórico de las curvas de calentamiento.
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unaintensidadde corrientede 12.6A y seencontróquela cristalizacióntienelugaren

tiemposmuy pequeños,y ademásel rangoenel queempiezay terminala cristalización

esmuycorto(delordende7ms).

Por estemotivo sedecidiórealizarel tratamientocon unaintensidadmenor,en

este caso de 10.7 A. El estudiosellevó a cabomediantela observaciónde los ciclos

de histéresis de las muestrasantes y despuésde los recocidos. Dichos ciclos se

obtuvieronmediantela instalacióndescritaenel apanado11.4.1.2delsegundocapítulo.

En la figura 10 sepuedenobservarlos ciclos obtenidosdespuésde aplicarpulsos de

corrientecondiferentestiemposdeduracióny campomagnéticorelativamentebajo (del

ordende 300A/n4 En estasgráficassepuedeapreciarqueparaun tiempode 100 ms

el campocoercitivodisminuye,mientrasquela imanaciónremanentelo haceparaun

tiempode 120ms. Esteultimohecho debecoincidir con el comienzodela cristalización

delmaterial, yaqueen estecasoel campocoercitivoha aumentadolo suficientecomo

parano podersaturarla muestramanteniendoel valor del campoantenor.

En efecto, si se obtieneel ciclo de histéresisde esamisma muestracon un

campomagnéticolo suficientementealto comopara saturaría(figura 11), seobserva

que apareceun doble ciclo con un campo coercitivo mucho más grande que

corresponderáa quesehaproducido,en parte, la cristalizacióny cómova aumentando

con el tiempode duracióndel pulso, hastallegar a 134 ms, tiempoparael cualya ha

cristalizadocompletamentela muestra.

Los trabajosexistentesenla bibliografíasobreel recocidode materialesamorfos

con corriente [5-81afirman que el tratamientoes homogéneo,y por tanto que el

recocidoes totalmenteuniforme. Sin embargo,si serealizael estudiode los ciclos de

histéresisduranteel tratamientoseobservará,queel campocoercitivoapenasvaría

mientrasla muestrapermaneceen estadoamorfo,y queapareceun dobleciclo cuando

empiezala cristalización.
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A la vistade los resultadosobtenidos,sepuedeasegurarqueel recocidono es 5.:

homogéneo,yaquehanaparecidociclos dehistéresisdoblesenlosquelas pafles ancha

y estrechase correspondencon la cantidad de material que permaneceen estado

cristalizadoy amorfo respectivamente,tal y comose puedeobservaren la figura II

para tiemposde pulsode recocidoentre 122 ms y 130 ms. Estasfiguras nos pueden Mr

inducira pensarqueseha conseguidoel objetivotrazado,esdecir, conseguirmuestras

con el centrocristalizadoy las superficiesamorfas,ya quelas superficiesestaránmás

frías al estaren contactocon el Argán y por lo tanto el ciclo de histéresisde estas

muestrasserádoble. Sin embargo,estudiosrealizadosmedianteefectoKerr revelaron

quela cristalizacióntambiéntuvo lugaren la superficie.

y;

En las figuras 12a, 12b y 12csepuedenobservarlos ciclos dehistéresisde tres

zonasdistintas de la superficiede una misma muestra recocidadurante 126 ms en

atmósferade Argán. Estasfigurasjunto con la figura 11 demuestranclaramentequeel

recocidomediantepulsosde corrientees inhomogéneotantoen el volumencomoen la

superficie,ya quecoexistenzonasamorfasy cristalizadasen toda la muestra.

Unavez comprobadoqueno seconsiguióel objetivo, seprocedióarecubrir las

muestrascon distintosmaterialesdisipativosde maneraque, al disipar más calor las

superficies,secalentasemásel centro,pudiéndosellegar acristalizaréste.La primera
Mr

sustanciaqueseeligió comomaterialdisipativo fue el aceitede silicona.

Mr

El problemaquenos encontramosa la hora de realizarel tratamientofue que

al hacer pasar la corriente por las muestras,éstas se dilataban y se pandeaban,

llegándosearomperla mayoríadeellasen el subsiguienteenfriamiento.Paraevitareste

hechosediseñéun mecanismode metacrilatoquemantuvierala muestratirante tanto
Mr

duranteel procesode dilatacióncomoen el de relajación (Figura 13).

En la figura 13asemuestrael dispositivodentrodeun recipientelleno deaceite,

de forma quela muestraquedatotalmenteinmersaen él. La figura 13b constituyeuna

ampliacióndedicho dispositivo en el queseobservacómo un extremode la muestra

permanecefijo, mientras que el otro puedemoverse,ya queel soportepuedegirar

nr
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(a)

(b)

(e)
Figura 12. Ciclos de tres zonasdistintas de la superficie de una muestra recocida en atmósfera de Argón.



70 CAPITULO III

alrededorde un eje. Este último soportetieneun pesoen la parteinterior de manera

que,al calentarsela muestray quererpandearse,el pesoempujael soporteen dirección

contraria,con lo quela muestrasiemprepermanecetirante.

El tratamientoseharealizadoaplicandopulsosde corrientede 12.6A adistintas

muestrasenvariostiempos.Losciclos de histéresissepuedenobservaren la figura 14,

los cuales se han obtenido aplicando un campo magnéticorelativamentebajo, en

concretodel orden de 300 Mm. En dichos ciclos se puedever que a medidaque

aumentael tiempo de duracióndel pulso de corriente,el ciclo seva tumbando,y la

imanaciónde saturaciónaparentementedisminuyea partir de 3072 ms, lo que indica

que la muestra haempezadoa cristalizarse.Paraconfirmar esteúltimo punto, seha

aplicado un campomagnéticomayor (del ordende 40000 A/m) para aseguramosla

saturacióndel material.Enla figura 15 sepuedenobservardichosciclos,queconfirman

el hechode queparaun tiempode 3072 ms el materialseempiezaa cristalizar,ya que

apareceun dobleciclo, correspondiendola parteestrechaa la zonaamorfadelmaterial,

y la anchaa la zonacristalizada,comoya hablamosobservadoanteriormente.El lazo

de la zona saturadade los ciclos sedebea mido de 50 Hz.

El tiempo máximoempleadoen el recocidoconpulsosde corrientea todaslas

muestrasfué 4096 mi, y comose puedeobservaren la figura 15, paraesetiempola
Mr,

muestrano seha cristalizadototalmente.Se ha observadoque en estetratamientoes
necesarioque se calienteprimero el aceite que hay alrededorde la muestra, para

‘rs

conseguirque ésta empiecea calentarse.Puedecomprobarseeste fenómenopor la

apariciónde burbujasalrededorde la misma.Por esteúltimo motivo sedecidió usar

materialesdisipativosdistintos,y seeligieronla cerámicay el vidrio. En las figuras 16,

17 y 18 semuestranlos ciclos obtenidosusandola cerámicay el vidrio como material

disipativo.En dichasfiguras sepuedeapreciaren el casode la cerámica(figuras 16 y

17) quepara un pulso de 70 ms empiezala cristalización,ya que la imanación de
Mr-

saturacióna bajo campodisminuye(el campoaplicadono es lo suficientementegrande

comoparasaturarel ciclo) y apareceun dobleciclo a campoalto, y paraun pulso de

100 ms la muestraestátotalmentecristalizada,ya quela imanaciónde saturacióna bajo

campose hacecero.

Mr
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~1vI

(a)

e o I~-¿ C MIO U.’J
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<b)

Vzgtn 13. Dispositivo usado en el recocida de
muestrassumergidasen aceitede silicona.
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Figura 18. Ciclos obtenidosusando vidrio como material disipativo.

Sin embargo,en el casodel vidrio (figura 18) sepuedeobservarcomono seha

llegadoni al comienzode la cristalización,ya queparael pulso de máximaduración

(4096 ms) la imanaciónde saturaciónpermanececonstante.

Si comparamoslos resultadosobtenidoscon los distintosmaterialesdisipativos

sepuedecomprobarqueel materialcristalizacon distintostiemposdepulso.En la tabla

3 sepresentanlos tiemposde cristalizaciónde muestrasde 12 cm delongitud, 1.2 mm

de anchuray 20 pm de espesor,parapulsosde corriente de 13 A.

MATERiALES

~ TIEMIN.)S<ms)

Cerámica

A

Aceite Argón Pyrex

100 3072 70 4200

Tabla 3. Tiempos de cristalización de cintas amorfas2705 M en contacto tArmico
total con distintos materiales disipativos, pan una corriente de recocido de 13 A.

A la vistade los resultadosobtenidos,sepuedesacarla conclusiónde queseha

conseguidoel propósitoinicial (muestrascon superficiesamorfasy núcleocristalizado,

pero posterioresestudiosmedianteefectoKerr volvieron a darnosel mismo resultado

que con las muestrastratadasen atmósferade Argón, es decir, que medianteeste

77

= 12,6 A
= 4096 mc

500
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métodono hemoslogradoconseguirnuestroobjetivo. La conclusiónquesepuedesacar

es que debehabertenido lugar un recocidoinhomogéneode las muestras.Esto se

comprobóinicialmente, mediantela observaciónde ciclos de histéresisen distintos

puntosde unamismamuestra.

En la figura 19 sepuedenobservarlos ciclos de histéresisde diferentespartes

de unamuestradel Metglas2605 SC. El recocidoserealizó mediantela aplicaciónde

un pulso de 14.25 A de intensidaddurante1792 ms, siendoel material disipativo

utilizado el vidrio. Como sepuedeapreciar,el recocidoproducidoen el volumenes

bastanteinhomogéneo:hay zonastotalmentecristalizadas(ciclo ancho),otras amorfas

(ciclo estrecho)y la mayoría presentaciclo doble, es decir, parte amorfa y parte

cristalizada.
o’,,.

Unaforma alternativade estudiarel procesode la cristalizacióndel material,es

a partir del análisis del contenido de armónicos correspondientesa los ciclos de

histéresisvistos anteriormente,tal y comosepuedeobservaren el apéndiceA.
‘ti

111.4.2 - Dominiosmagnéticos

Conel fin de observarla distribuciónde los dominios en la superficiede las

muestrasuna vez tratadas, se ha utilizado la técnica Bitter. Observacionesde la

configuración de dominios de materialesamorfos ricos en Fe y en Co han sido

realizadaspor diversosautores[14 - 21]. Más concretamente,en estudiosrealizados

sobre el Metglas 2605 SC, J.M. Gonzálezy colaboradores[22] encontraronunas

estructurasde dominiosen formade islas, muy parecidasa lasobservadasen algunos

materiales policristalinos uniáxicos con imanación normal a la superficie. Estas

estructurasya hablan sido observadasen diversosmaterialesamorfosobtenidospor

enfriamiento rápido [23-24]o electrolfticainente[25-26].Las zonas de imanación

perpendicular(“islas”), sonaproximadamenteregionesde forma circular o elipsoidal.

Sus dimensionesvan de las 100 ~¿ma las 300 ~¿m,y no se hanobservadoen estas

muestrasunadisposiciónregularde esaszonasde imanaciónperpendicular.
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En el interior de estasislas la imanaciónsedisponeen bandas(“stripes”) en las

quesealternael sentidoentranteconel salientede la superficie.Losstripesformanuna

estructurausualmentelaberínticay en algunaszonassepuedeapreciarla apariciónde

estructurasde cierre.

Estaszonasde imanaciónperpendicularsealternana lo largode todala muestra

conzonasde imanaciónparalelaa la superficie,enlasqueexistendominiosseparados

porparedesde iSOS Las paredesson rectilíneassi seencuentranalejadasde las islas,

perosecurvanen lasproximidadesde estaszonasde imanaciónperpendicularllegando

a rodearías.

La estructurade dominios observadaen este material [22-24]nos lleva a

considerarla existenciaen las muestrasde dosregionescon diferenteeje fácil local.

Una zonacuyoeje fácil esparaleloa la superficiede las muestras,y otra zonadonde

el eje fácil esperpendiculara la superficie.

Por el contrario, el Metglas 2705 M presentauna estructurade dominios

bastantediferente y muy simple [27]: aparecenparedesde Bloch de 180o’, rectas,

paralelasy equiespaciadas(distancia mediaentreparedes= 0.3 mm). Este tipo de

dominiosen muestrasas-castno hansido observados[28], ya queéstaspresentanuna

anisotropíadirigida segúnel eje fácil longitudinal.La direccióndeestasparedesforma

un pequeñoángulo ( 2(Y) con la direccióndel ejede la cinta, y no se aprecianzonas

con imanaciónperpendiculara la superficie de la muestra.Si se calcula, siguiendoa

Bozorth[29], el factor desimanadorde nuestrasmuestrasen la direcciónperpendicular

a su superficie, se obtieneun valor de 0.998.La imanaciónencuentrapues, mucha

dificultad para disponerseen esta dirección, ya queel campodesimanadores muy

elevado.Como la constantede anisotropíaes pequeña(K = 15 Jm’), en el estado

desimanadoserá ¡it favorable para la imanación disponerseparalelamentea la
y”.

superficiede la muestra.

Esasconfiguracionesse han obtenidoen muestrasqueno han sido sometidasa

ningún tipo de tratamientoo que han sido calentadaspreviamentepara relajar las

w
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tensionesinternasproducidasenel procesode fabricacióndelos materiales.En nuestro

caso, las muestrashansido sometidasa procesostérmicoselevados,quenaturalmente

vana modificar la estructurade dominiosen las mismas.Parapoderllegara entender

la anisotropíainducida y la configuraciónde dominios de las muestrastratadas,es

necesariodetenernosbrevementeenel papel quevanajugarlasdistintastensionesque

sevan a inducir duranteel recocido.

Si consideramosunamuestraconanisotropíaen el plano,cuandoaplicamosuna

tensiónse incrementadichaanisotropíaen K = K+3Xa/2, dondeK es la anisotropía

inicial en el plano. Esto produceunadisminucióndel campocoercitivo debidaa la

homogeneizaciónde la muestraproducidapor las tensionesexternas. En efecto,

teniendoen cuentael cálculorealizadopor 5. Chicazumi[30]

_______ A2McosO ha 12
E ___2

tendremosqueal incrementarsea~el campocoercitivo H~ disminuye.

Veamos ahora como afecta la acciónde las tensionessobre muestrascon

anisotropíanormal a la superficie. El valor de la energíade anisotropíacuando

aplicamosunatensiónperpendicularal eje inicial de la muestraesdeK=3Xa/2; luego

la anisotropíaresultanteseráperpendiculara la superficiede la muestrasi K0> 3XcrI2,

estaráen el planosi lC~<3Xcr/2 o el materialseráisótropocuandoK0~3Xa/2[24].

En la figura 20 se puedeobservarla configuraciónde dominiosde unamuestra

de 12 cm de longitud del Metglas2605 SC, despuésde haberlarecocidodurante896

rus con una intensidadde 14,25 A. El tratamientose realizó disipando el calor con

vidrio, y se puedenver en dicha figura dos zonasclaramenteseparadas,una con

anisotropíainducidaen el plano de la muestraen la zonadel bordede la misma,que

se correspondecon la parte baja de la imagen, y otra que es dondeaparecenlos

dominiosstripesen dondeseha inducidounaanisotropíaperpendiculara la superficie.

Como se puede deducir de la imagen, y esto corrobora nuestrasaseveraciones

anteriores,el procesotérmicoha sido bastanteinhomogéneo,de maneraque sehan
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inducido anisotropíaslocalesen lasmuestrasal comprimirseo dilatarsedistintaszonas

de las mismas.

Esta anisotropíalocal inducida se distribuye irregularmentea lo largo de la

muestra,conlo quenospropusimosel podercontrolaresteproceso,y conseguirinducir

anisotropíaslocalesa voluntad,entreotrasrazonespor el posibleinterés tecnológico

quepuedentenerlos materialesasíobtenidos.
- ~, —~~r~h -- —

4’

‘.4’

Ú

-M —4<,

Figura 20. Configuraciónde dominiosdel MagIas 2605 SC recocidodurante896 ms con una
intensidadde 14.25 A y usandovidrio como materialdisipativo.

Paraello hicimos diferentesrecocidoslocalesrecubriendodistintaszonasde las

muestrascon materialdisipativo. En concreto,los dos tipos de recocidoslocales que

se han realizadosepuedenobservaren la figura 21.

Las muestrasde tipo A se obtienencolocandoel materia] disipativo en los

bordes; en particular, para facilitar el tratamientose usaron muestrasde 2.4 mm de

anchode maneraquela zonacentralen la queno hay materialdisipativo, esuna franja

de 0.6 mm de ancho.Al hacerpasarunacorrienteseva a calentarmásel centro que
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Figura 22. Distribución de tensionesen las muestras tipo A y R.
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los bordes,con lo que el centro se dilatará. Al terminar el pulso de corriente, la

muestrasevaaenfriardemaneraqueel centrovaapermanecertensado,mientrasque

los bordesvan a sufrir unacompresión.

Las muestrasde tipo B seobtienencolocandolos disipadorestransversalmente

en el centro, de forma que se calentaránmás los extremos,con lo cual éstosse

dilatarán, y al enfriarsecomprimiránel centro.En la figura 22 sepuedeobservarla

distribuciónde las tensionesen los dos tipos de muestras.

Dicha distribuciónde tensionesdará lugar a determinadasconfiguracionesde

dominios,dependiendodel signode la constantede magnetostricción.Veamoscomose

distribuyenlos dominiosen los dos tipos de muestras.

Muestras dc tipo A

Conobjeto de minimizar la energíade anisotropíaalmacenadapor la muestra,

la imanación tiendea disponersesegúnla dirección fácil local. Por lo tanto, en el

Metglas 2605 SC, como su constantede magnetostricciónes positiva, en la zona

tensadaaparecerándominios de imanación paralela a la superficie, separadospor

paredesde 180’> dispuestasparalelamentea la direcciónde la tensión.

En efecto, en el ángulo inferior derechode la figura 23 sepuedeobservarla

partecentralde unamuestrarecocidacon unaintensidadde corrientede 13 A durante

128 ms, mientrasqueel bordeseencuentraen el ángulosuperiorizquierdo. Como se

puedever, en la partecentral la imanaciónseencuentraen la direcciónde la tensión,

que coincide con la dirección longitudinal de la muestra,mientrasque en el borde

aparecendominiosstripes,en los quela imanaciónsedisponeperpendicularmentea la

superficiedel material. La figura 24 es unaampliaciónde la zonacentral, dondese

apreciamás claramentela aparición de las paredeslongitudinales, y la figura 25

muestraunaampliaciónde los dominiosstripesaparecidosen el borde.
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Comoseha mencionadoanteriormente,en los bordesapareceráunacompresión

en la direcciónlongitudinal, con lo que la imanaciónse dispondráperpendicularmente

Figura 23. Configuración de dominios del Metglas 2605 SC. La esquina inferior
correspondea la parte central de la muestra.

-.2 -
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derecha
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x-.. S
Figura 24. Detallede la parte central de la muestra 2605 SC.
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a ella. Quela imanaciónsepongaperpendiculara la compresiónsignifica, quepuede

ponerseperpendicularmentea la superficiede la muestrao a la direcciónlongitudinal

en el planode la misma.En las figuras26 y 27 se puedeobservarla configuraciónde

dominiosde los bordesde la muestra,en dondeaparecendominiostransversalesa la

dirección longitudinal. Asimismo, en la figura 26 se aprecia que aparecen

simultáneamentedominios stripes, y en la figura 28 coexistenclaramentedominios

stripes, con imanación perpendiculara la superficie, y dominios transversalescon

imanaciónen el planode la superficie.

Estovienea confirmarla posibledisposicióndela imanaciónen dosdirecciones

perpendicularesa la compresión.Un detalladoestudiodela configuraciónde dominios

en función de las tensionesy compresionesaplicadasen estetipo de materialesricos en

Fe sepuedeencontraren [24]y [27].

-t

/rj

Figura 25. Detallede los donimiosstnpesqueaparecenen el bordede la muestra.

a
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Figura 26. Borde izquierdode la muestra2605 SC.

Figura 27. Borde derechode la muestra 2605 SC.
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El mismotratamientose ha realizadoen el Metglas2705 M. Comola constante

de magnetostricciónde este material es negativa, la imanaciónse dispondráen la

b
tfr% Í¿’.J~f~N% ~. -t

1~

Figura 28. Bordede la muestraen la queaparecendominiosperpendicularesy
paralelosa la superficiede la muestra2605 SC.

¶4
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Figura 29. Configuración de dominios de una muestra 2705 Nf. Se pueden
apreciardominiosstripesen la partecentralde la muestra.

a

e-

a



Recocidosconpulsosde corriente 89

direcciónperpendiculara la tensión.En la figura29 sepuedeobservarla configuración

de dominiosde unamuestrarecocidacon una intensidadde 13 A durante128 ms. En

ella aparecendominiosstripesenla zonacentral,con lo que,al disponersela imanación

perpendicularmentea la tensión, tendremosque la zona central está tensada.De la

mismaforma, sehanobservadoparedeslongitudinalesen los bordes,lo queconfirma

completamentela distribuciónde tensionespropuesta.

Muestrasde tipo B

Estasmuestrasvan a sufrir compresionesen la zona central recubiertacon el

materialdisipativo, mientasque las zonassin recubrirestarántensadas.Debido a esto

en las muestrasde magnetostricciónnegativala imanaciónsedispondráen la dirección

perpendiculara la tensión,comose puedeobservaren las figuras 30 y 31. En ellas se

ve comoen la zona sin recubrir <ángulosuperiorderechode las imágenes)aparecen

dominios stripes, que indican la disposición perpendicularde la imanación a la

superficie.

<u,

~. r-

4 -rJ’X &-
‘~t ?,.

‘a

Figura 30. Estructurade dominiosde una muestratipo B (&<Z O). El ángulo
superiorderechoes la zonasin recubrir.
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De igual forma, en el materialde magnetostricciónpositiva, tendremosque en

la zona sin recubrir la imanación se dispondráen la dirección longitudinal de la

muestra, es decir, en la misma dirección que la tensión,mientras que en la zona

Figura 31. Detalle ampliado de la figura 30.

t L”k~N~.

Figura 32. Estructura de dominios de una muestra tipo B (k>0). El ángulo
superiorderechoes la zonasin recubrir. e

e
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recubierta,al estarcomprimida,sedispondráperpendicularmentea la superficie.Si se

estudiala configuraciónde dominios(figura 32), seve queaparecendominiosstripes

en la zona recubierta<ánguloinferior izquierdo), lo que indica la aparición de una

anisotropíaperpendiculara la superficie.

111.5- CONCLUSIONES

• El recocidocon pulsosde corrientepareceser inhomogéneo,en contrade los

existenteen la literatura.

• Medianteel recocidoconpulsosde corrienteno sepuedenconseguirmuestras

con niicleo cristalizadoy superficiesamorfas, pero sí se puede controlar la

cristalización e inducir anisotropíaslocales medianteel recubrimiento de

diversas zonas de las muestras y por tanto, inducir zonas con distintos

comportamientosmagnéticos.

• El estudiode los armónicos,y másconcretamentedel primery tercerarmónico

constituyeun buen métodopara detectarla cristalizacióny prepararmuestras

parasuaplicaciónen la protecciónde documentos.

• A estaconclusiónpreliminar se le puedehacerla siguientecrítica: ¿Hastaqué

punto conocemos el proceso de la cristalización?, ¿Cómo son esas

cristalizacionesparciales?.Todo ello será objeto de estudio en el siguiente

capítulo.
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IV.1 - INTRODUCCION

El tratamiento térmico de muestrasmediantela aplicación de una corriente

eléctricaa travésde ellasha sidoampliamenteutilizadoen la inducciónde anisotropías

en cintas amorfas(14], tanto para su posible aplicación en diversosdispositivos

magnéticoscomoparael estudiode las cinéticasde diferentesprocesostérmicos[5-6].

Estostratamientostérmicospuedenproducir, de una forma sencilla,rápidoscambios

uniformesde temperaturasen las muestras[1-2].

Comoserecordarádel capltuíoanterior,seobtuvieronciclosdehistéresisdobles

en muestrasrecocidascon corrientecon y sin disipadorestérmicosen contactocon

ellas, lo que nos llevó a pensarquedicho tratamientono era uniforme. Parapoder

entenderlos procesosqueestánteniendolugaren lasmuestrasdurantelos recocidosy

poderaclarardeunamaneradefinitivasi el tratamientocon corrienteeso no uniforme,

es necesariorecunir al estudiode la distribución de temperaturas.Asumiendouna

temperaturauniforme en la muestrasometidaa estetratamientotérmico, esesperable

queaparezcaunadistribuciónuniformede microcristalesen todala muestrasi seaplica

un pulsode altacorrientey cortaduración.Sin embargo,nuestrosestudiosmagnéticos

en muestrasrecocidascon corrientes [7], sugierenunadistribución macroscópicade

zonascristalizadas,comosepuedeapreciaren el capítuloanterior,quepodríadeberse

a distribucionesno uniformes de la temperatura.Un efecto similar, para menores

intensidadesde recocido,ha sido tambiénencontradopor otros autores[2].

Por lo tanto, en estecapitulo seva a realizarel estudiode la distribuciónde

temperaturaen la muestra.Esto no sepudo hacercon termopardebidoa quela masa

del mismoescomparablea la de la muestra,por lo queal poneren contactoambosla

lecturavendráacompañadade un granerror. Decidimosentoncesusarla termografla

infrarroja quenospermiterealizarel estudiomencionadoen muestrasde pocoespesor

(del ordende 20 gm) sin modificar la distribuciónde temperaturadelas mismas,y para

ello utilizamosunacámaraCCD sensibleal infrarrojo.
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La termografla infrarroja, debido a su fácil realización sin la necesidaddel uso

de contactoscon el material, ha suscitadoun graninterésen los últimos añospor su

posibleaplicaciónen la obtencióndeperfilestermográficose inspecciónde defectosen

dispositivoselectrónicos,circuitos y otros reconocimientosa escalamicroscópica,así

comoparala vigilancia y detecciónen sistemasde seguridad[8-11].

Una imagen térmica producida medianteun sistema de imagen infrarroja

convencionalproporcionaun perfil de la intensidadde radiacióntérmicaquedepende

en gran medida de la emisividad local de la superficiey de la temperaturade cada

elementode áreade dicha superficie.En el casode su aplicaciónen nuestrasmuestras

amorfas, los valores de la emisividad local variarán debido a las rugosidadesde la

superficie,peroen promediola emisividadtotal de la muestrano severáafectadapor

las imperfeccionesde su superficie.Por ello seva a realizarel estudiode la emisión

infrarroja local duranteel tratamientotérmico, lo que nos va a permitir obtenerla

distribuciónreal de temperaturas,cuandopor la muestrapasaunacorrienteeléctrica,

y observarla cristalizacióno los cambiosestructuralesduranteel recocido.

IV.2 - METODO EXPERIMENTAL

El estudiode la emisióninfrarroja seha realizadoconun microscopioinvertido

Axiovert 10 de Zeissde luz reflejadaquepuedeadaptarseen circuito cerradoa un

monitor encolor (Figura 1). Lleva un portareflectoresdeslizanteHI) y la iluminación
¶4,

se hacenormalmentecon unafuentede alimentaciónestabilizadade 12 V y 100 W.

mt

En nuestro casoparticular, la única fuente de luz serála muestrapor la que

hacemospasarla corriente.La muestrautilizadaes el metglas2705 M de 1.4 mm de
e-

anchuray 20 ~m de espesor.La resolucióndel microscopiocon el objetivo utilizado

esde unamicra [121.

Las imágenesson tomadasmedianteuna cámaraCCD montada sobre un
e-
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criostato enfriadopor nitrógenoliquido, que trabajaen barrido lento para conseguir

largosperíodosdeintegracióny bajonivel deruido. El sistemaescapazde trabajarcon

muy bajosnivelesde ruido y con un rangodinámicomejor que cualquierotro de los

sistemasexistentesactualmente.Lasimágenessonobtenidascon 14 bits de resolución

por pixel a unavelocidadde 50 ss/pixel.La resoluciónde la cámaraes de 385*576

pixels queocupanun áreatotal dc 8.5*12.7mm2. El ruido esequivalentea7 electrones

RMS y la eficienciacuánticadel detectorCCD hasidomejoradamediantela deposición

de una película fluorescente,lo que permite extenderel rango espectraldesdeel

infrarrojo hastael ultravioleta.

Para nuestro estudio se ha utilizado el microscopio sin ningún tipo de

polarizadores,ya quecomola cámaraes sensibleal infrarrojo y al ser la muestrala

única fuente de luz, al pasar la corriente por ella la cámaradetectarála emisión

infrarroja de la misma.

El módulo electrónicode la cámaracontrola el CCD y procesalas señales

generadaspor éste. La cámaraestá unidaa un ordenadormedianteun cablecoaxial

bidireccional.El ordenadorenvíaa travésdeestecablecomandosdigitalesy la cámara

rturc K &IICNTCLW¿ ¿O—la VI

Figura 1. Dibujo eaquem~tiwdel microscopio empleadopara la medidade la emisividad.
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devuelvelos datosde la imagendigitalizada.El sistemautilizado combinala cámara

CCD conun ordenadorAT compatible,y la tarjetagráficaWright Instruments(contiene

1 MByte de memoriaorganizadaen 512 Kpixel*16 bits/pixel)y un paquetede control

del sistema,consiguiéndoseasípodercontrolarla cámaray adquirir, tratar, almacenar,

mostrary procesarla imagen.Todo el sistemaestáconectadomedianteuna red local

a unaestaciónSUN quepermiteprocesarun mayor númerode imágenesen menos

tiempo.

Parael tratamientode las imágenesnosencontramosconel problemadequeel

paquetesoftwaresuministradoporWright Instrumentsespocointeractivo,y no permite

el estudio y procesamientode zonas locales de las imágenes,además limita la

observaciónde las mismasa la tarjetagráfica suministradaporla mismacasa.Debido

a esto se ha realizadoun programaen Pascal que permite la observaciónde las

imágenesen blancoy negroo en color en cualquiermonitorcon tarjetagráficaSVGA.

Asimismo, permiteel estudioy tratamientopixel apixel o por zonasde las imágenes

(anexoB).

IV.3 - CALIBRADO DEL SISTEMA

En la calibración del sistema de medida es necesariocalentar la muestra

uniformementesin interponerningún objeto entreel caminoóptico del objetivo del

microscopio y la muestra.Por este último motivo se decidió construir un horno en

forma de dedo caliente (heat finger) [13]. Este horno trabaja invertido para poder

enfocarel microscopio sobre la muestra duranteel recocido, por lo que no habrá

convección,asegurandode esta forma que la temperaturade la muestra sea la del

horno. En la figura 2 sepuedeobservarel horno utilizado que constade un cilindro

macizode cobrecon capassucesivasde amiantoy kantal. El kantalestáarrolladode

forma no inductiva y por él se hacepasarla corrienteeléctrica que calientatodo el

horno. El cilindro estátapadopor unode susextremospor amiantoparamantenerel

calor, y en el otroextremosecolocala muestraen contactotérmicocon la superficie

‘It,
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Figura 2. Dispositivo usadopara el calibrado del sistema.

del cilindro anteriormentepulida. En el centrode esasuperficiehay un orificio a modo

de canalradial, enel cual secolocaun termoparde cromel-alumen.Parapodercolocar

el horno en la platina del microscopiose recurrió a una basecircular tal y como se

puedeobservaren la fIgura 2. De estaforma, calentadola muestracon estehorno y

enfocandoel microscopiosobrela misma,sepuedeobtenerla emisividadmediade la

muestra.Paraello sedejael obturadorde la cámaraabiertoduranteel tiemposuficiente

comopararecogerla imagen,por lo cualla emisividadmediaverdaderaserála medida

dividida por el tiempo de exposición.

La tabla 1 muestralos valores de la intensidadmedia de emisión infrarroja

correspondientesa distintosvaloresde temperaturade la muestra.Con el dispositivo

de medidaseobtieneel valor dela intensidadde emisiónde cadapixel, de maneraque

el resultadofinal es el valor medio de todos los pixels. De la mismaforma, el error

cometidoen la emisividad nos lo proporcionala dispersióncuadráticamediade los

pixels AE, con lo que para poder calcular el error cometido en la medida de la

temperaturaseha recurrido a aproximarpor unarecta la distanciaentredos puntos

HORNO
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TQC) <E> (u.a.) AE (u.a.) t~ (s)

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

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

550 745.8 131.3 1

560 123.7 19.4 0.1

595 195.0 29.1 0.1

Tabla 1. Emisividad inedia y dispersión de la emisividad para cada temperatura de recocido.

consecutivos,de maneraque tendremos

(1)

(2)

E = «‘72

Ar = «As

donde, interpolandoentredos puntossucesivosseobtiene

1 _ ~I.i

—

«1 — Ei+~ — E1

1
«i~1 + «212 (4)

La figura 3 muestralascurvasexperimentalesdela intensidadmediade emisión

infrarroja <E> y la dispersión de la temperaturafrente a la temperaturaT de la
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muestra.

~ 10000 ch
-u

1000
ch

UD
z

100

o
-u

o t,j
o
—
U)
z

Z o.í
— 259 359 459 559 659 0

TEMPERATURA (0C> 2
Figura 3. Intensidad inedia de emisióninfrarroja (ó) y valor r.m.s. de la dispersión
de la temperatura (*) frente a la temperatura de la muestra.

Estos datossepuedenaproximara una función exponencial<E> = K eaT,

dondeK 5.16x104y a = 0.034 ‘12-’. Así, usandoestecalibrado,puedecalcularse

la temperatura media durante el recocido con corriente del valor de <E>

correspondiente. Para cada intensidad de recocido 1, la temperatura media <T>

calculadade esaforma estáen buenaconcordanciacon la relaciónempírica <T>

11*1 (fi = 324 C/A), obtenidaéstacomparandolas curvasde la imanaciónde saturación

y la resistividadfrente a la temperaturacon las curvasde la imanaciónde saturación

y resistividadfrente a la intensidadde corriente.Dicha relaciónes correctahastala

temperaturapróximaa la de cristalización.

Parapoderrealizarel recocidoconcorrientey a la vez poderobtenerla emisión

infrarroja dela muestraconel microscopiosehautilizadoel dispositivoesquematizado

en la figura 4. En ella sepuedeobservarla colocaciónde unacintaelásticacuyamisión

es la de evitar la ondulaciónde las muestrasal calentarse.Además,medianteun test
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previo secomprobóquela temperaturade la muestraeraprácticamenteuniformea 1

cm de los contactoseléctricos, por lo que se han utilizado muestrasde 12 cm de

longitudy las medidasse han realizadoen la región centralde las muestras.

It

IV.4 - RESULTADOS

IV.4d - Endsividad infrarroja

De la forma anteriormenteexpuestasehanconseguidodistintasimágenesde la

emisióninfrarroja local de unamuestraparadistintasintensidadesde recocido,como

seve en la figura 5, en dondeseapreciaunadistribuciónmacroscópicano uniformede

temperaturas.

—y.

Figura 4. Dispositivo utilizado para el recocido con conieatesobrela pletina del microscopio.

(a) (b)
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Figura 5. Emisión infrarroja local de una muestra para distintas intensidades: (a) 0.9

(e) (d)

(e) (l~)

(g) (b)

A, (b) 1 A, (e) 1.25 A, (d) 1.3 A, (e) 1.4 A, (0 1.5 A, (g) 1.62 Ay (h) 1.75 A.
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Paraintensidadesde recocidobajas(la corrienteatraviesalongitudinalmentela

muestra),del ordende0.9 A <flg. Sa), sepuedeobservarqueempiezaa calentarseel

centrodela muestra.Al aumentarla corriente,el calentamientosevapropagandohacia

los bordes(flgs. Sb y Sc). La zonacentralal estarmás caliente,llega un momentoen

el que se empiezana cristalizardistintas zonas de dicha región (figs. Sd y Se) de

maneraque las zonascristalizadasdisiparánmenosenergíay disminuirásu emisión

infrarroja (flgs. 5f y Sg). A su vez, las zonasamorfasde los bordesde la muestra,al

aumentarla corrientesecalentaránmásquela zonacentralcristalizada,comosepuede

observaren las dos figurasanteriores.Unavez cristalizadoslos bordesy el centro,al

aumentarla intensidadseproduceuna homogeneizaciónde la cristalización(fig. 5h).

1.75 A
o

lnnn—
,,.‘ 1.62 A

1.50 A
z 1.40 A

1.35 A

1.30 A

w 1.25 A

o

o
1-

Z 1.00 A
w
1-
Z 0.90 A

0 500 1000 1500

DiSTANCIA (gm)
Figura 6. Perfil de la intensidad de emisióninfrarroja a lo largo de la anchura de la
muestra para diferentes intensidadesde recocido.

Paracomprobarel fenómenodel calentamientoinicial de la zonacentral y la
e-

e-
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inversiónposteriorquetiene lugaral calentarsemáslos bordesse recurrió al estudio

de la intensidadde emisión infrarroja local de las imágenesanteriores(fig. 5). Para

ello, conel programaexpuestoen el Anexo B estudiamosunafranja debordeaborde

de la muestrade 50 pixcís de ancha,lo quecorrespondea unaanchurade 215gm. En

la figura 6 sepuedeobservarel perfil de la intensidadde emisión infrarroja a lo largo

de la anchurade la muestraparadiferentesintensidadesde recocido.En efecto,para

intensidadesde hasta1.25 A hay un máximoen la zonacentralquepuedeser debido

a unamayordisipaciónen los bordes.Al ir aumentandola intensidadla dispersiónde

la temperaturacrecey el perfil dela intensidademitidacambiadrásticamentealrededor

de 1.4 A.

1 (A) t~ (s) <E> (u.a.) AE (u.a.)

0.90 400 48.63 2.98

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 5233 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. Valona de <E> y AB pan distintas intensidadesde recocido.

La intensidadde emisión mediade toda la muestraseestudióparaesasmismas

intensidadesde recocido,dejandoenfriar la muestradespuésde cadaimagenparaevitar

queel procesode calentamientoseaacumulativo.En la tabla 2 serecogenlos valores

obtenidosde <E>, AE y los tiemposde exposiciónde la cámara.Si se realizala

representaciónde estosdatosse obtieneque la curvaexperimentalde <E> frente a
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la intensidadde corriente <fig. 7) se puedeaproximarpor dos exponencialescon

coeficientesa, = 14.4 A-’ y a2 = 7.2 A-’. Es importanterecalcarel cambioquese

produceen la pendiente,el cual esde un factor2 cercade 1.4 A. Estecomportamiento

puedeser debidoal cambioproducidoen la emisividady resistividaddel materialen

la transiciónde la faseamorfaa cristalina.

En la figura 7 tambiénse puedeobservarel valor r.m.s.de la dispersiónde la

temperatura,NF, obtenidoa partir de la expresión:

AT-
Ea (5)

en función de la intensidadde corriente.Estacurvamuestraun pico pronunciadopara

intensidadespróximasa 1.4 A, puntoalrededordel cual debeestar la temperaturade

cristalizacióny dondela dispersiónde la temperaturapresentaun máximo.
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Figura 7. Intensidad media de emisión infrarroja (A) y
temperatura (*) en función de la intensidad de corriente.

valor r.m.s. de la dispersión de

En muestrascalentadasconunafuentedecalorexterna,no sehanobservadolas

INTENSIDAD (A)

-5

e-,
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dospendientesdiferentesen la curvade <E> frentealatemperatura(fig. 3), apesar

del cambio de la muestrade la fase amorfa a la cristalina. Por el contrario, la

temperaturaen toda la muestrapermaneceuniforme, como se puedeobservaren la

figura 8, y no existeprácticamentedispersiónen la temperatura(fig. 3) durantela

cristalización,lo quedemuestraquela emisividadpermanececonstantedurantetodo el

procesode recocido,esdecir, el coeficientede emisividadno cambiaal cristalizarsela

muestra,por lo queel cambioqueseproduceen el recocidocon corriente sedebea

la variaciónde la temperatura.

1

Figin 8. Emisión infrarroja local de una muestra
calentada con un horno externo a 510 0C.

Por otro lado, duranteel recocido con corriente, en las zonas que se van

cristalizandola temperaturadecrece,porquela energíadisipadacambiade 710W/g a

550 W/g, mientrasquela energíaliberadaen el procesoexotérmicodela cristalización

es solamente80 Vg. Estecomportamientoimpidela propagaciónde la cristalizacióna

laszonasmáspróximas,lo cualexplica el amplio rangode temperaturanecesariopara

la cristalización.Esteefectotambiénse puedeapreciaren la figura 9, donde<E>,

medida con una corriente de 1 A a través de la muestra,decrecedespuésde la

cristalización.
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Figura 9. ‘cE> medidacon una corriente constantedc 1 A a través de la muestra
despuésde recocer la misma con distintas intensidadesde corriente.

El momentodela cristalizacióndel materialpuedeverificarseconmásprecisión

mediantelas imágenesde la emisión infrarroja de las muestras.La figura It> muestra

dicho estudio, donde las imágenesse han obtenido haciendopasar una corriente

constantede 1 A a travésdela muestradespuésderecoceríacondiferentesintensidades

de corriente.Comoseobserva,la cristalizaciónempiezaenel centrode la muestra(fig.

lOb), y paraunaintensidadde recocidomayor, la temperaturadecreceen el centrode

la muestray crece en los bordes (fig. lOd). Despuésde la cristalización total, la

temperaturaen la muestrase haceuniforme. Este mismo efecto seha observadoen

muestrasrecocidascon corriente constantedurantediferentes tiempos de recocido,

comosepuedeovservaren la figura 11.
e-

El procesode cristalizaciónconvencionalparaunamuestraamorfauniforme,

con una fuentedecalor externa,debeser casi un procesoen avalanchaya quees un

procesoexotérmico.Debido a esto las zonasque se vayan cristalizandoaumentansu
-5,

temperaturay propaganla cristalización a las zonas vecinas. Este efecto ha sido

observadoen pelfrulasdelgadasde amorfode Si-Fe.
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(d)

(e) (1’)

Figura 10. Imágenesde emisióninfrarroja obtenidas con una corriente constantede 1 A a través de la
muestra, despuésde recocerla con diferentes intensidades: (a) 1.30 A, (b) 1.35 A, (c) 1.40A, (d) 1.55
A, (e) 1.65 Ay (f) 1.80A.

(a) (b)

(c)
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e-

e-

Figura 11. Imágenesde emisióninfrarrojaobtenidascon unacorrienteconstantede 1 A a través de la
muestra, despuésde recocerla con una intensidad constantede 1.35 A durantetiemposdistintos: (a) 1
miii., (b) 2 miii., (c) 4 miii., (d) 8 miii., (e) 16 miii. y (032 mm.

(a) (b)

(e) (d)

(e) (1)

e-
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Figura 13.Horno convencionalutilizadoparael estudiode la temperaturade cristalizacióna
partirde los cielos dehistéresisde las muestrasrecocidas.

Paranuestrasmuestrasseconstruyóun hornocomoel mostradoen la figura 12.

Constade un núcleodecobremacizorecubiertopor capassucesivasde amiantoe hilo

de kantalarrolladode formano inductiva.En el centrodel ciclindro haydos agujeros

paralelosentresí, unoparael tennopary otro paracolocar la muestra.La ventajade

este horno es que la temperaturadeseadaen la muestrase alcanza mucho más

rápidamente.Los recocidosse llevarona cabomanteniendolas muestrasdurantetres

minutos a una determinadatemperaturay posteriormentese procedió a] estudio

magnéticode las mismasa través de susciclos de histéresis.De esta forma se ha

obtenidoquecalentandocon un horno convencionalla cristalizacióntienelugar en un

estrechorangode temperaturas:547 0C - 555 0C (flg. 13).

IV.4.2 - Resistividad.Ciclos de histéresis

Anteriormente se ha apuntado la posibilidad de que el fenómeno de la

cristalizacióntengalugaralrededorde una corrientede recocidode 1.4 A, debidoal
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cambio producido en la pendientede la emisividad media (fig. 7). Con el fin de

confirmarestehechoy localizar másrigurosamentela intensidadde recocidonecesaria

paraproducir la cristalización,sehanestudiadoparámetrossensiblesa la misma,como

sonla resistividady el ciclo de histéresisdel material.

La resistividadse midió por el métodode las cuatro puntasdescrito en 11.5.2.

Paradisminuir al máximo el error de los contactos,seha utilizado hilo de cobrede

0.01 mm y cintas muy largas. Las muestrasutilizadastenían7 cm de longitud, de

maneraque se ha elegido unadistanciade 5 cm entre los contactosusadospara la

medidade la resistencia.La figura 14 muestralas curvasobtenidasde la resistencia

TEMPERATURA (oc)
0 120 240 360 480 600 720 840 960

6.0 -~

,~N 5.5

5.0
z
w

(.19 4.5
¿7
w
‘Y

4.0 -

3.5
0 500 1000 1500

INTENSIDAD
2000 2500
(mA)

1080

3000

Figura 14. Resistenciaeléctrica frente a temperatwu e intensidad de recocido usando:
(A) una corriente de 100 mA despuésde 3 mm. de recocido, (*) la corriente de
recocido

medidade dos formasdiferentes:(A) aplicandounaintensidadde recocidoy midiendo

duranteel enfriamiento con una corriente de 100 mA, (*) usandola corriente de

recocidoparala medidade la resistencia.En estafigura sepuedeobservarla gradual

2
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Figura 15. Ciclo. de histéresisde muestras recocidascon diferentes corrientes: (a)
1.100A, (b) 1.285A, (c) 1.302A, (d) 1.317A, (e) 1.336A, (9 1.366A, (g) 1.
502 Ay (h) 1.802A.

cristalización de la muestra alrededorde 1.4 A, lo cual confirma los resultados

anteriores.De la misma manera, los ciclos de histéresisde muestrasrecocidascon

diferentescorrientes,figura 15, sugierenunacristalizaciónparcial paracorrientesde

recocidoentre1.25 A y 1.4 A (4500C - 560 0C). Esto indica queduranteel recocido

con corriente,la cristalizaciónseproduceen un amplio rangode temperaturas,lo que

sugiere unagran dispersiónde temperaturasen la muestradurantela cristalización,

como sepuedever en la figura 7.

IV.5 - MODELO TEORICO

Hastael momentose ha comprobadoque las muestrascalentadascon horno

externono presentanningúncambioen la pendientede la curva de <E> frentea la

temperatura(fig. 3), quela temperaturaes uniformeen toda la muestra(fig. 8) y que

no existedispersiónenla temperaturaduranteel procesodecristalización(flg. 3). Todo

estonos lleva a pensarqueel cambio en la pendientede <E> frente a T, cuandose

calientecon corrientees debido a los cambiosque tienen lugaren la resistividaddel

material. Todos estos efectosse deben a que la cristalización empiezaantesen las

regionesde la muestraqueestána mayor temperatura.Estasregiones,al cristalizar,
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cambiansu resistividady por lo tanto cambiatambiénla densidadde energíadisipada

por efecto Joule en cadapunto de la muestra. Teniendoen cuentaque la energía

disipadapor unidadde longitudpor efectoJoulees

(6)

donde1 es la densidadde corriente y o la conductividaddel material, y que la

intensidad1 queatraviesala muestray las densidadesde corrientedelas zonasamorfas

J. y cristalinasJ0 son

1 = +

J=aE
a a
~ o~,E

~y
2o

(7)

la relaciónresultanteentreJ~ y t será

o
j = j Aa e

0
o

(8)

Sustituyendola ecuación(8) en la (7) se puedenobtenerindependientemente

dichasdensidadesde corriente:

al
a

• oS +
a a ~c~C

al
e

~os +
a a ~c

5e

(9)

(10)

con lo que la densidadde energíadisipadaen la zonaamorfay cristalinaserán:

2

Ja

2

WC
oc

0a 12

<a~S~ +o~,S)2

o~ fl
~

(11)

(12)

r

8$
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y la energíatotal disipadapor efectoJouleserá

«=~•~• ~ = (13)Gasa +acSc

Por lo tanto, si y y Ve son el volumen de las zonasamorfasy cristalinas

respectivamente,la energíadisipadaen todala muestraes

(14)

Modelo alternativo

El modelo teórico anteriormenteexpuesto no deja de ser una primera

aproximación,y anuestromododever algoinconsistentedebidoa queal tratarcon una

fuente estabilizada en corriente, al irse

cristalizandodiversaszonasde la muestrala

resistenciade dichas zonas disminuye, y
p

consecuentementeaumentarála cantidadde

corrientequepasepor ellas, disminuyendo

¡a la que pasa por las zonas amorfas de

Ra Pc alrededor.Debidoa esto,y dependiendodel

tamaño y distribución de las zonas

cristalizadastienequehaberun compromiso

entrela disminución de la resistenciay el

aumentode la intensidad,ya quela energía

disipadapor efectoJoulees 1W.

Figura 16. Disposición cte una zona amoña Paracomprobarestopodemosacudir

paralela a otra cristalizada, a unaprimeraaproximaciónconsistenteen

considerarla muestradividida en dos zonas

longitudinalesparalelas, una amorfa con una resistenciaR~ y otra cristalizadade

resistenciaR0. En otraspalabras,vamosatenerdosresistenciasen paralelopor las que

pasarándistintasintensidades1, e1,, (ver figura 16). Si aplicamoslas leyesde Kirchhoff
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a la mallade la figura 16, las intensidadesquevan por cadaramaen función de la

intensidadtotal aplicada1 y las resistenciasrespectivasson:

=laRa

1=1+1a C

IR
1=• R +R

a o
IR

a
C R+R

a c

con lo quela potenciadisipadaen ambaszonasserá

zAR 2
P~ =R,I~2=R

4 C (15)
(R5 +

~= Rj~
2 = R~ 12Ra2 (16)

+

Sidividimos ahoralasecuaciones(14) y (15) obtendremosla relaciónentrelas

potenciasdisipadasen las zonasamorfay cristalizada

R~, (17)
.RCa

dondesepuedeapreciarque la potenciadisipadaen la zonaamorfa(Pa) esmenorque

la disipadaen la cristalizada(PJ, ya que la resistenciaen esta última zonaes menor

(figura 9).
—t

Vistala discrepanciaentrelosdosmodelosprecedentes,seoptópor implementar

un nuevomodelobasadoen la aplicaciónde la ecuación

WJ= 0 (18)

dondeel término correspondientea la variación del desplazamientoeléctrico con el
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tiempoha sidodespreciado,habidacuentade quela densidadde corrienteaplicadaes

constante.Si tenemosen cuentaque la densidadde corriente es el producto de la

conductividadpor el campoeléctrico, la ecuación18 nos queda:

V(aE~ = <Vcy)É+ o(VE = O

(Vo)(VJt3+o~V=O (19)

Esta última ecuacióndiferencial nos va a proporcionar la distribución de

potencialen toda la muestra.Para su resoluciónse ha simuladola muestracomoun

malladoen el cualcadanudo correspondea un puntode la muestra.De estaforma, se

ha aplicadola aproximaciónde diferenciasfinitas parasu resolución. En la figura 17

se puedeobservaruna muestrade la malla de puntosconsiderada.Cadauno de los

puntossevesometidoa la interaccióncon los cuatrovecinosmáspróximos,de manera

que los gradientesen las dos direccionesvienendadospor

av~ 1 Y)

a 2a<Vu+í - ¿pi

= ‘(y3414 -

a2v¡j 1—=—(V +V 2K.>a2 a2 54+1 ¿4-1 -

a2v.-¿=(Y¡,iJ +s~-~, - 2V~)

conlo quela ecuación(19) pasaa ser

1
Vu—[V -v +v

2a ¿4+1 ¿4—1 ¿+14 — ‘1-1) +

1
o + V

541+y341, ~ -

4Vq] = O
a2

dondehay queteneren cuentaquela conductividadde las zonasamorfasesdistintade

las cristalizadasy quearepresentael incrementoentredospuntossucesivos.
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Figura 17. Malla de la que estácompuestala
muestra.

Si tenemosen cuentala siguientenotación

T = ~i4+I ¿4-1

a -

W = ¿+14 ~¿14

£7
¿4

a2

el potencialen un puntoviene dadopor

+ JQ,
1(S-T-~i + y3.1/T+W+S) +

‘4 (20)
4S

Parala resolucióndel modelo sepuedeaplicarel métodode Gauss-Jordano el

método iterativo. En el primer método es necesarioconocer toda la matriz de

coeficientes,lo cualcomplicael problema,por lo queseha elegidoel iterativounavez

queseconocela expresióngeneraldel potencialen un punto i,j (ecuación20).

El malladoelegido tieneunasdimensionesde 40x80 (e ixj), de manenquelas

condicionesde contornoconsideradadassonqueel potencial en los dos extremosdel

malladoescero y el potencialmáximo aplicadorespeetivamente,es decir y1, =0 y

V~<>=V,>.~. Parasalvarla discontinuidadquetienelugarenlos lateralesextremosseha

~1
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impuestounavariaciónlineal del potencialcon la distanciaparaV,~ y V~

Y
— «-1)

-1

y un valor próximo a cero parala conductividaden esospuntos(—10”). Paralos

valoresde la conductividadse ha usadola figura 9 obtenidapreviamente,dondese

puedeapreciarque cuando se producela cristalización a 500 <‘C tiene lugar una

disminución del 4% en el valor de la resistencia,con lo que se ha tomado la

conductividadamorfa como a• = 20,00/136a’m~’ y la cristalizadacomo «<, = a,, -

O.04o;. El númerode iteracionesempleadoen el cálculo ha sido 10000, con una

precisiónde 0.0001,y la distanciaentredospuntosconsecutivoses a = 0.001/80(el

programadesarrolladopara la simulaciónviene expuestoen el apéndiceC).

La primerasimulaciónrealizadacorrespondea unacinta amorfacon unazona

centralcristalizada.Si seconsideraun solopuntocristalizadosepuedever (figura 18a)

quela energíadisipadade éste aumentacon respectoal resto. Si se toma ahorauna

superficiecuadradade 4x4, la energíadisipadaaumentaen la zona fronteraentreel

materialamorfoy el cristalizado,disminuyendoen la zonacristalina(figura 18b), como

se puede también observaren las curvas de nivel correspondientea esta situación

(figura 19b). De estaforma, aumentandola superficiecristalizada(figuras 18c y 18d)

se compruebalo anteriormente expuesto además de comprobar mediante sus

correspondientescurvasde nivel (figuras 19c y 19d) que la energíadisipadaaumenta

longitudinalmente.

Si la zona cristalizadapasaa ser una franja transversalde 40x40, como la

intesidadquepasepor ella va a ser la mismaquepasapor la zonaamorfa,la energía

disipadadebeser mayor en estaúltima, comose puedeobservaren la figura 18e. Si

por el contrarioseelige unazonalongitudinalcristalizada,la energíadisipadaen ella

tiene que ser superior,comose puedecomprobaren la figura 18f. Esto corroborael

resultadoobtenidocon el modelode resistenciasy nos inducea pensarque lo que

realmenteseobservacon las imágenesde emisión infrarroja es la energíadisipadade

las fronterasentreel material amorfoy el cristalizado.
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Figura 18. Modelo realizado del material amorfa con una zona central cristalizada de distintas

dimensiones: (a) lxi, (b) BiS, (c) 16x16, (d) 32x32,(e) 40x40, <~ 20h50.
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Figura 19. Curva de nivel del modelo de superficie cuadrada cristalizada
correspondientesa la figura 18.
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(c) (d)

Figura U. Curvas denivel experimentalescorrespondientesaunamuestrarecocidacon

diatmtaaintensidades: (a) 1 A, (1,) 1.3 A, (c) 1.4 Ay (d) 1.5 A.

En la figura26 screcogenlas curvasde nivel experimentalesde las figuras5b,

5d, Sey Sf. Sepuedeobservarqueefectivamente,la densidadde curvasva aumentando

(figuras 26a y 26b) conforme aumenta la corriente de recocido (lA y 1 .3A

respectivamente)hastallegar a una intensidad(1 .4A) a partir de la cual disminuyeel

númerode curvasde nivel (figuras26cy 26d).

(a) (b)
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IV.6 - CONCLUSIONES

• Mediantelamedidadelaemisióninfrarrojalocalsebaobtezúdolatemperatura

local de la muestraduranteel recocidocon corriente.

• Los resultados indican que la temperaturaen la muestra durante esos

tratamientosno es uniforme. Por ello estaclasede tratamientostérmicosno

constituyeel mejor métodopara el estudiode la cinéticadel fenómenode la

relajación.

• La dispersiónde la temperaturapuedeproducirunasuperposiciónde diferentes

procesos.

• De la mismaforma, el recocidoconcorrientepuedecrearunadispersiónde la

anisotropíaen las muestrasdurantesu tratamiento, aumentandoel ruido en

algunosdispositivos.

• También, se ha mostrado que los procesosde cristalización pueden ser

detectadoslii sita por medio de esteefecto.

• Seha obtenidodeunaforma teóricaquelas zonasfronteraentrela parteamorfa

y cristalina es la que más energíadisipa, permaneciendomás fría la zona

cristaiizadaquela amorfa.

• El estudioteóricorealizadosobrela disipaciónde energíapuedeserútil en un

futuro próximo para el estudio de crecimiento de monocristales y de

recristalizaciónde granos.
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V.1 - INTRODUCCION

Como se recordará,en estatesis sepretendeninducir anisotropíasmediantela

cristalizaciónlocal de materialesamorfos.En el capítulo anteriorse lograron inducir

anisotropíaslocalesa travésde recocidoscon corrientey controlandolas superficies

cristalizadascolocandodistintosmaterialesdisipativosencontactotérmicocondiversas

zonasdel material.

Unavez estudiadoel procesocinético,y controladola temperaturaquealcanzan

lasmuestrasduranteel tratamiento,nospropusimosla posibilidaddeinducir localmente

anisotropíasen zonasmuchomás peque5asy localizadassin la necesidadde utilizar

materialesdisipativos.

Recientementeseha demostradoque es posible modificar la distribución de

anisotropíay los procesosdeimanacióndecintasamorfasrecociéndolaslocalmentecon

un láser [16-17],siendoel origende la mismalas tensionesinternasproducidaspor la

reducciónde volumende las zonasrecocidas[181.En la figura 1 se muestranlos

dominiosmagnéticosobtenidospor técnicaBitter de un impactoláseren unamuestra

de altamagnetostricción(Metglas2605 SC). Comosepuedeobservar,los dominiosy

la imanación se disponen a]rededorde la zona recocida radialmente,debido a la

apariciónde tensionesen esasdirecciones.

En este capituloseva a estudiarla inducciónde esasanisotropíasmedianteel

usodel recocidoconcorrientey conpulsosde corriente,ya queestosmétodossonmás

baratosy fácilesde realizarqueel recocidolocal conláser,y seanalizaráel origende

dichasanisotropíasconun modeloteóricodesarrolladoatal efecto.Porotra parte,para

tener información a cerca de la temperaturade la muestra duranteel recocidocon

corrienteeléctricay conpulsosdecorriente,seha realizadoun estudiode la dispersión

de la temperatura.La variación local en la temperaturase ha obtenidomidiendo la

intensidadlocal de emisióninfrarroja de la muestrapor el procedimientodescritoen el

capituloanterior.
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Figura 1. Dominiosmagnéticosen unamuestrade magnetostricciénpositivacon
un impactol4ser. Los dominiosaparecenen las direccionesradiales.

V.2 - METODO EXPERIMENTAL

Las muestras(Metglas2605SC, \=30x10~y Metglas2705M, k=-0.3lxlOh

han sido localmente recocidascon una corriente eléctrica radial constanteobtenida

aplicandounadiferenciade potencialentreunapuntametálicade 20 ~mde diámetro,

en contactoeléctricocon unade las superficiesde la muestra,y dos arosde cobre (2

cm dediámetrointerior, 2.5 cm de diámetroexteriory 0.5 cm dealtura)quepresionan

la muestra entre ellos. Una vista esquemáticadel sistema utilizado para dicho

tratamientopuedeobservarseen la figura 2.
“fr.

Paradar unaideacuantitativade las corrientesinvolucradas,por ejemplopara

unacorriente de 0.8 A, comoel diámetro de la puntaes de 20 pm, la densidadde

corriente en la zona de contacto con la muestra es del orden de 10~ A/m2, y
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FUENTE DE CCRRIENTE

Figura 2. Sistemautilizadoparael recocidocon corrientey pulsosde corriente
de las muestrascuandoseaplicasimultaneameateunafiera.

comparandoconlasintensidadesaplicadasenel capituloanterior, unamuestrade 8 cm

de longitudpor la quecircula unacorrientede 8 A da lugaraunadensidadde corriente

aplicadadel orden de 10~ A/m2. Si aplicamosa la puntauna intensidadde 8 A, la

densidadde corrienteen estecaso seríade 1010A/m2, con lo que la temperaturade la

zonade contactoserámayorquela delrestode la muestra.Medianteestostratamientos

se ha encontradoque unamuestrade 20 pm de espesory 1.4 mm de anchurase

cristaliza con una densidadde corriente de unos 4x107 Am2. Entonces,como la

densidadde corrientequeaplicamosen la zonade contactoes muchomayor,podemos

asegurarquedicha zonase cristalizará.

Paraasegurarun buen contactoeléctrico entre la punta y la muestra,se ha

aplicadounafuerzaajustablesobrela punta,tal y comosepuedeobservaren la figura

2 [26].

V.3 - DISTRIFUCIONDE TEMPERATURAS

El estudiode la temperaturalocal en la muestraduranteel recocidose puede
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dividir en dospartes,dependiendodel tipo de recocidorealizado:

1 - Recocidocon corriente

Conel fin de conocercómovaría la temperaturalocal conel tiempo, se hizo

pasarunacorrienteeléctricaradial y constantede 2 A conel sistemade la figura 2. El

procedimientoutilizado es el siguiente: una vez aplicadala corriente, cada5 s se

obtieneuna imagencon la cámaraCCD usandosiempre1 s de exposición.De esta

forma sepuedeobservarla distribuciónde la temperaturaparadiferentestiemposde

recocido(fig. 3). Comosepuedever en las imágenes3a, 3b, 3c y 3d la temperatura

en la zona recocidacrececon el tiempo. Sin embargo,en la figura 3d el tiempo de

recocidoes lo suficientementealto comoparacristalizarla zonarecocida, con lo cual

la resistenciadisminuye,y comola fuentede potenciaestáestabilizadaen intensidad,

la emisión infrarroja disminuyeparatiempos mayoresde recocido(figuras 3e y 3fl.

En la figura 3 también sepuedeobservarqueel áreacalentadacrececon el -<

tiempode recocidohastaqueseproducela cristalización.Por encimade estetiempo,

el &ea calentadadisminuyedebidoa quela potenciadisipadaporefectoJoulees menor

[27]. Una medidacuantitativade estaevolución semuestraen la figura 4.

2 - Recocidocon pulsosde corriente

Cuandoseaplicanpulsosde corriente,los tiemposde adquisiciónde datosno

permitenobtenerla emisividad.Entoncesrecurrimosa medirla energíaemitidapor la

muestraen dos situacionesdiferentes:(a) darpulsos de corrienteen un mismo punto

de la muestramanteniendofija la intensidady variandoel tiempodeduracióndel pulso,

dejandoenfriar la muestraentrepulso y pulso; (b) dar los pulsos de corriente en

distintospuntosde la muestra.

Comosepuedeapreciaren la figura 5, cuandolospulsossedansucesivamente

en el mismopunto,la intensidadde emisión infrarroja crececon el tiempode duración

del pulsohastala cristalizaciónde la zonarecocida.A partir de esepulso y para los

pulsos posterioresla intensidadde emisión, y por lo tanto la temperatura,disminuye

(imágenesde la figura 5). Este efectoes fácilmente explicable,ya queal utilizar una



Recocidoslocalescon con4e,ue 141

(a) (b)

(e) (d)

(e) (O

Figura 3. Distribución de temperaturaeala muestradurante el
recocido con una intensidadradíM.
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fuenteestabilizadaencorriente,cuandola muestrasecristalizala resistenciadisminuye

y por lo tanto, la intensidadde emisión también.De esta forma se obtiene que la

intensidadde emisión máximasigueun comportamientolineal con la intensidaddel

pulso(figura 6a), ya queaunquela potenciadisipadaes Rl2, al disminuir la resistencia

en la cristalización,disminuyela potenciadisipada. Si los pulsosse dan en distintos

puntos de la muestra,se observaque a partir de la cristalización,la intensidadde

emisiónmediasemantienemáso menosconstante,yaquela potenciamáximadisipada

va a ser en estospulsosla mismaal llegar a la cristalización(imágenesb de la figura

5), y por lo tanto, la intensidad de emisión máxima tendrá un comportamiento

cuadrático con la intensidaddel pulso (figura 6b).

3- Visualización de zonas cñstalizadas

En el capítulo_anteriorseestudió,medianteel métodode los incrementn~finitos,

la disipaciónde energíade unamuestraconunazonacristalizada.Paraello seaplicaba

ni

‘e o

Figura 4. Evolución temporal de la emisión infrmoja y la zona calentada de una
muestra (Metglaa 2705 34) recocida con una corriente radial de 2 A.

ni

ni

r
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Figura5. Recocidosconpulsosde corrienteen el mismo puntode la muestra(a)
y en distintospuntos(b) paradistintasintensidadesde corriente: (1) 7.2 A, (2) 8.2
A, (3) 9 A.
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unadiferenciade potencialconstanteentrelos extremosde la muestray se obtenían

unosmáximos en la energíadisipadaalrededorde la zonacristalizada.Con el fin de

podercomprobarexperimentalmenteesecálculo teórico, aplicamosa unamuestraun

pulsode corrientede 10.3 A durante14 ms conel dispositivode la figura 2 de forma

que se cristalice la zona recocida. Posteriormentese hizo pasar una corriente

longitudinal crecientea través de la muestray se fue estudiandola intensidadde

emisión de la muestraen una franja transversalen el centrode la cual (600 ~m) se

encuentrala zonacristalizada.Comose puedever en los resultadosobtenidos(figura

‘7), la emisividadde la zonacristalizadaes mayorque la del restode la muestra,y se

puedeapreciarqueal aumentarla corrienteaumentala diferenciade emisiónentrezona

amorfay cristalizada,aunquese observaunadisminuciónen el punto de contactode

la puntaconla muestra.

Estosresultadosconcuerdanconlos obtenidosmedianteel modeloteórico(figura

8). Estafigura seha obtenidoconsiderandounamalla de 40x80puntoscon unazona

central cristalizadade distintos radiosy en ella se puedeapreciarque en la zona de

contactode la puntacon la muestra la disipaciónes menor, aumentandoésta en los

bordes de la zonacristalizaday en total acuerdocon los resultados experimentales

(figura 7), dondese ve que al aumentarla intensidadde recocidoaumentala zona

cristalizadaapereciendodiversosvalles en dicha zona, aunquese mantienemayor la

emisividad mediaradiadade esazonarespectode la amorfa.

V.4 - RESULTADOS

Inicialmenteestapartedel trabajoseempezóa realizaraplicandolos recocidos

en lasmuestrassin ningunatensiónaplicadasobrela punta.Así seobservóquedebido

a las dilatacionesque se producenduranteel tratamientola punta no hacíabuen

contacto con la muestraen determinadasocasiones,llegando incluso a producirse

pequeñosarcos. Con el fin de evitar estosinconvenientesseprocedióa aplicar una

fuerzalo suficientementegrandecomoparaevitarel movimientode la punta.De esta

manera, se construyó inicialmente un dispositivo que disponía de un tomillo que

presionabala puntay asegurabael buencontactoeléctrico.
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Figura 8. Modelo teóricode la muestracon ima zona central circular
cristalizadade radio: (a) 2, (b) 4, (c) 6 y (d) 10.

Medianteestemétododerecocidolocalseesperabanobtenerresultadossimilares

a los conseguidospor medio del recocidolocal con líser [14-181.En la figura 9 se

muestranlos dominios magnéticosobtenidosde dos muestrasde Metglas 2605 SC

recocidasdurante200 s conunaintensidadde 0.4 A (fig. 9a) y 0.6 A (fig. 9b). Como

sepuedever, el resultadoes sorprendenteya queapareceunadistribuciónde dominios

circular alrededorde la zonarecocida, mientrasel recocidocon láseren este mismo

material da como resultadouna estructurade dominios radial (fig. 1). Con este

resultadoel siguientepasoesdiscernirel posibleorigen de la anisotropíainducida.
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La densidadde corrientey la tensiónaplicadadurantelos recocidosdisminuye

linealmentecon la distanciaal punto de contacto, mientrasque la densidadde energía

eléctricadisipadadecrececon el cuadradode la distancia.Por ello, el efectodel calor

en la muestraes máslocal que el de la tensiónaplicadao queel del campomagnético

producidopor la corriente.Así, en una muestrarecocidacon 1 A durante200 s y con

(a)

<Y4

~g a’

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

(ti)
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una fuerzade 1 N sobre la punta,el diámetrode la zonacristalizadaessolamentede

140 ~¿m,mientrasque a una distanciade 1 mm, el campomagnéticocircular y la

tensiónaplicadaduranteel recocidoson de 150 A/m y 8 MPa respectivamente.Como

la constantede anisotropíade esta muestraes de 15 J/m3 [2], el efecto del campo

magnéticocircular y de la tensiónaplicadaes lo suficientementegrandecomopara

competir con la anisotropíadel materia] y alinear la imanaciónen susdirecciones.

V.4.l. - Muestrascon constantede magnetostricciónpositiva

Paraestudiarel efectode estastensionesse modificó el dispositivo de recocido

por otro quenospermitieracontrolarla fuerzaejercidasobrela punta,el cual se puede

ver en la figura 2. Se empezóel estudioaplicandouna fuerzagrande.En la figura 10

sepuedenobservarla estructurade dominiosde tresmuestrasrecocidasdurante200 s

con una intensidadde 0.8 A (fig. lOa), 0.9 A (fig. lOb) y 1 A (fig. lOc), cuandose

aplicabasimultáneamenteuna fuerzasobrela puntade F = 1 N. La imanaciónrodea

el punto de contacto con la punta, con lo cual la dirección fácil de anisotropíaes

perpendiculara la radial inducidamedianteel recocidolocal con láser[17].

(c)

Figura 10. Dominios circulares alrededor de la zona recocida (F = 1 N): (a) 1
= 0.8 A, (b) 1 = 0.9 Ay (e) 1 = 1 A.
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Esteresultadoessorprendentedebidoa que:

(a) La reduccióndel volumendel áreacristalizadaen la zonade la muestraen

contactocon la puntaesesperablequeinduzcaunaanisotropíaradial (18].

(b) La direccióndela imanaciónduranteel recocidoestaríen la direcciónradial

o circular dependiendodel valor del cociente1k/li1, donde II~ es el campo de

anisotropíadebidoa lastensionesclásicasinducidasen la muestrapor la fuerzasobre

la puntay H1 esel campomagnéticoproducidopor la corriente.

La distribucióndel campode tensionesde unaláminadelgadaen el puntoen el

que se ejerce una presión es verdaderamentecomplejo. Existirán tensiones de

compresiónen la superficie en contactocon la punta y extensionesen la otra cara,

siendola posicióndel planoneutraldependientede la magnitudde la fuerza aplicada

[28].

a
r

Figura 11. Deformacióndeunamembranaal aplicarlauna ftiena en el centro.

En primera aproximacióny para zonaslejos del punto de contacto se puede e

considerarque la muestrasecomportacomounamembranaelástica(figura 11). Un

cálculoaproximadonosproporcionalas tensionesradial o, y transversala~ partiendo

de lasdeformacionesqueaparecenen ambasdirecciones:

e
Ar _ Ox _

- E (1)

a~
0r u (2)

- 2

Y

x

Sinos fijamos en la figura 11 tendremosquela fuerzaaplicadaen un puntode
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la muestravendrádadapor la proyecciónsobrela direcciónradial, esdecir

F = senO or2xrh = —S99--—— or2zrh
,/tg2O + 1

Sustituyendola ecuación[2] en la [1] nos quedala tensiónradial de la forma

151

(3)

O O
r —E

0
2

E
E

— a~ =t

y teniendoen cuentala relación

tgO =

aux
=

OUr 8r

la deformacióny tensiónradial quedande la forma:

~tg6 &r)2 + A? - Ar
¡Ir

a
1~(/tg2O+í~1) E

1 -

Sustituyendola ecuación[4] en la [3] tendremos

E- R2itrh
1 — 02

t~ r~ — + 1]

y teniendoen cuentaque

—1 < tg
2O < 1 — (tg2O+ir”2 1

- 1- tg2O
2

la fuerzay la tensiónradialquedande la siguientemanera:

3
E- Enrh

_ tg3O — tgO
1~a2

e =
t

= ,Itg2O + 1 — 1

(4)

(5)
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2 tg2e= Ej 1~.LV’ (6)
<1—a2) 2 (1—al) \Kr)

donde

1<- (7)

1 —

y la tensiónradial quedade la siguienteforma:

r2(1 h ~1/31 ( F2Eit (8)

dondeh es el espesor(20 pm), F la fuerzaaplicadasobre la punta, E el módulode

elasticidad,a el coeficientede Poisson,r la distanciadel punto de contactoal punto

consideradoy a~ la tensiónradial.

Con el fin de simplificar los cálculos, seha tomadocomo límite inferior del

cocienteentrelos camposde anisotropíay magnéticol1~/H
1 el siguiente:

- 2 ‘M,

2nr

H~ 3X,on 3X,F
— — ____ — (9)

IAl, Al/a!

dondeM~ es la imanaciónde saturación(1.6fl En nuestrocaso,I1~/R1 es mayor que

1, conlo queduranteel recocidola direcciónde la imanaciónes radialy la anisotropía

inducidaestaráen la mismadirección. Por lo tanto, el resultadode la figura 10 no se

puedeexplicarde estamanera.

Si la direcciónde la anisotropíafueradebidaúnicamentea la accióndel campo

magnéticoaplicado, al recocer aplicando simultáneamenteuna fuerza pequefiase

induciría unaconfiguraciónde la imanacióncircular. En la figura 12 se muestrala
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estructurade dominiosde dos muestrasrecocidascon distintasintensidadescon una

débil fuerzaaplicadasobrela puntade0.05N. La zonapróximaala puntasecalentará

más queel restodelamuestrallegandoalacristalización,con lo que tensaráel resto

del materialy aparecedunadistribucióndetensionesen el planodela muestraquedan

lugara la formacióndepandesradialesperpendicularesa la zonarecocida.En dichas

imágenesse puede ver cómo aumentanlas paredesradialesal ir aumentandola

intensidadde corrientedel recocido,al contrariode lo quecabríaesperar,ya queesto

no sepuedeexplicarpor el efectodel campoaplicadopuestoqueen estecasoH~IR,

< 1. Entonces,estos resultadosno puedenexplicarseni por el efecto de la tensión

elásticaaplicadani por el campomagnéticoproducidopor la corriente.

Posterioresmedidasrealizadasparadiferentesfuerzasaplicadasdemuestranque

la configuraciónde dominios dependede la tensión de la punta sobre la muestra,

creciendola anisotropíacircular inducidacuandoaumentala presión.

Para tratamientosen los que se ha usado pulsos de corriente de 8 A de

intensidad,losresultadosobtenidossonsimilaresalosconseguidosmedianteel recocido

concorriente.En la figura 13asepresentala configuraciónde dominiosde unamuestra

recocidacon dos pulsos de corriente de 28 ms y 56 ms cuandola fuerza externa

aplicadaeraF = 0.05 14, y en la figura 13b la de otramuestrarecocidadurante7 ms

con una fuerzaexternadeF = 1 N. Comose puedever, los resultadosson similares

cuandola fuerzaexternaaplicadaes muy pequeñao muy grande.Sin embargo,para

valoresintermedios(entre 1 N y 0.05 N), se inducendistintasanisotropíasmagnéticas

recociendolocalmenteconpulsoso con corrientecontinua:

(a) Recocidoconpulsodecorriente«=SA,t=28 ms,F=0.1N).Laconfiguración

magnéticaobservadaes radial en este caso (fig. 16a), como la observadaen

muestrasrecocidascon corrientecon una fuerzaaplicadamenor (0.05 N).

(b) Recocidolocal concorriente(1= 1.1 A,t= 200s,F= 0.1 N). En la figura 16b

sepuedenobservardominiosmagnéticosperpendicularesalrededorde la zona

recociday simultáneamenteunaanisotropíamagnéticacircular rodeandoesta

zona.
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Figura 12. Dominiosperpendiculares
(a) 1 = 1.3 Ay (b) 1 = 1.4 A.

radialesa ¡azonarecocida(F 0.05 N):

‘e

/7’

¶

<a)

(h)

*
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<a)

<h)
Figura 13. Muestras recocidas con pulsosde corriente(1 = SA): (a) t1=28rus,
t2=56 rus, F=0.05N; (b) t=7 rus, F=1 N.
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Como se puedever, diferentescomportamientosse han encontradopara la

misma fuerza aplicada(F = 0.1 N) en recocidoscon pulsos y con corriente. Son

necesariastensionesmayorespara inducir una anisotropíamagnéticacircular en los

recocidosconpulsos.Estosugierequela anisotropíainducidaesdebidaal balanceentre

las tensionesinternasproducidaspor la cristalizaciónde la zonaen contactocon la

puntay las tensionesinternasproducidaspor la deformaciónplásticainhomogéneade

la muestra.

Diversos autoreshan realizadodiferentesestudiospara tratar de explicarel

origen de esasanisotropbs.Paraalgunostipos de muestrasamorfasseha demostrado

[19-20] que el comportamientode la anisotropíamagnéticainducida medianteel

recocidocontensiónessimilaral de la tensiónviscoelástica(creep)cuandounatensión

es aplicadaa elevadastemperaturas.Es importante tener en cuentaque el creep

viscoelásticotienedoscontribuciones[21-23],unadeformaciónanelástica(reversible)

y unadeformaciónplástica(flujo viscosohomogéneo)quees irreversible.

Al disminuir la elevadatemperatura,la muestrasecontraetanto elásticacomo

anelásticamentedebido a la disminución de la temperaturacon el tiempo y la

reorganizacióninternade los átomos[201.Estecomportamientoha sidoobservadopara

diversascintasamorfas[24], y seha demostradoquela contribuciónanelisticade la
rn~¿

tensiónpuedesercompletamenterecuperadadespuésde un tiempolo suficientemente

largo. SegúnNielseny colaboradores[20]la parteanelásticade la anisotropíaseasocia

con un desplazamientoatémico reversiblede corto alcancey cambiosen el ordende

cortoalcanceabajastemperaturas,mientrasquela parteplásticadebeasociarsecon los

movimientosatórnicosirreversiblesde largo alcancey cambiosen el ordende corto

alcancea altastemperaturas.

En nuestrocaso,la zonatensadapor la presiónde la puntasealargaduranteel

recocidoy producetensionescircularesen losalrededorescuandola muestraseenfría.

Estotambiénpuedeobservarseen la prominenciaqueapareceen la zonarecocida.Para

peque5asfuerzas(0.05N) las tensionesinducidasporel cambiodel volumende la zona

cristalizadason mayoresque las producidaspor las débilesfuerzasexternassobre la



RecocidosLocalescou conieuie 157

muestra. Al cristalizarse una pequeñazona apareceránuna tensión radial y una

compresióncircular (flg. 14), por lo que la imanación, al ser una muestra de

magnetostriciónpositiva sedispondráparalelamentea la tensióny perpendicularmente

a la compresión,dandoorigena lasparedesradiales(flg. 12).

Para fuerzasaplicadasgrandes(1 N), tendremossolapadoslos efectosde la

anisotropíainducidapor la deformaciónplástica y por la cristalización.La zonaen la

queseproduzcael flujo plásticoaumentarásu superficiede tal forma queal enfriarse

comprimiráradialmenteal restodela muestray haráqueaparezcaunatensióncircular

rodeándola(fig. 15), apareciendoparedescircularesen ella (fig. 10). A su vez, la zona

circundantecomprimirá radialy circularmentela zonaafectadapor el flujo plástico,

dandolugara la apariciónde dominiosstraipescon anisotropíaperpendicularal plano

de la muestra(fig. 10).

o

Figura14. Distribuciónde tensionesdespuésde
habersecristalizado la zona central (uT es la
tensiónradial y a es la tensiónciwular).

FIgura15. Distribucióndetensionesdespuésde
haber tenido lugar el flujo pílatico en la zona
centralde la muestra.

Si la fuerzaaplicadatiene un valor intermedio tendremosla apariciónde un

pandeoen la muestra,manteniéndosefijo el plano neutro de la misma por lo que

apareceráunacompresiónen el planode la muestraqueestáen contactocon la punta

y una tensiónradial salienteen el otro plano, que es el que seobservapor técnica

Bitter. La cristalizaciónde la zonarecocidadarálugar a una tensiónradial hacia la
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punta,compensandoen ciertomodola debidaal pandeo,y unacompresióncircular. Si

ademásestamoscercadel límite plástico,sepuedeproduciresteefectoen unapequeña

región, dando lugar a una compresiónradial, que junto a la circular justifican la

apariciónde dominiosstripesen todala zona.A su vez ya seha visto queseproduce

una tensióncircular queorigina la apariciónsimultáneade paredescircularesen ese

área(fig. 161», ya quela anisotropíainducidapor el orden magnéticoes despreciable

debidoal corto tiempode calentamiento.

V.4.2 - Muestrascon constantedemagnetostricciónnegativa

Conel fin de confirmarlas afirmacionesexpuestasanteriormente,se repitieron

los tratamientosen cintasde Metglas2705M. Teniendoen cuentael signo negativode

la constante de magnetostricciónde este tipo de muestras, la distribución de la

imanaciónesperableseráradialparafuerzasaplicadasgrandesy circularparapequeñas

fuerzas.

Efectivamente,para una fuerza aplicada de 1 N duranteel recocidolocal,

apareceuna configuración de dominios magnéticosradial (figura 17), como era de

esperar.Sin embargo,si seaplicauna fuerzasobrela puntade 0.05 N el resultadoes

sorprendente,ya que la muestra 2705 M se comporta como una de constantede

magnetostricciónpositiva, comosepuedever en la figura 18, en la que apareceuna

distribuciónde la imanaciónradial. Un cambioen el signo de la magnetostricciónha

sidoencontradopor diversosautoresen estaclasede muestras[29-32],con lo cual un

efectosimilar puededarseen las zonasrecocidasde nuestrasmuestras.

Paracomprobarqueefectivamenteseha producidoel cambiodel signo de la

magnetostricciónseprocedióaaplicarunatensiónlongitudinalala muestradela figura

18, y seobservóqueaparecíanparedesperpendicularesa la tensiónaplicadaen las

zonasno recocidas(figura 19a)y quedesaparecíanlasparedesradialesperpendiculares

a la tensiónaplicadaen las zonasrecocidas(figura 19b), lo quedemuestraclaramente

que la magnetostriccióntiene signos distintosen cadazona.
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<a)

<b)
Figura 16. Estructura magnéticaalrededorde la zona recocida (F=O. 1 A): (a)
I=~~8 A, t=28 rus; (b) 1=1.1 A, t=200 s.
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Figura 17. Dominios radialesde unamuestrarecocida concorriente(F N

¡

r

1~

‘1

si

Figura 18. Estructurade dominios radial de unamuestrarecocidacon corriente(F = 0.05N).
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Figura 19. Estructura de dominios de una muestra de k>O tensada
longitudinalmente: (a) zona recocida, (h) fuera de la zona recocida.
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El resultadocompletaalgunosestudiosrealizadossobre la dependenciacon la

temperaturade la constantede magnetostricciónmuy bajaen materialesamorfos. La

dependenciaanómalade X. con la temperaturaen aleacionesricas en Co ha sido

atribuidapor O’Handley[29]alacombinaciónde un términopositivode dosionesmás

unacontribuciónnegativadel término de un ion. Entonces,la interacciónde canje

anis6tropaesproporcionalal cuadradode la imanaciónde saturacióny un cambioen

el signo de X. es esperablepor debajo del punto de Curie debido a las distintas

dependenciasconla temperaturade lascontribucionesde un ion y de dos iones. De la

mismaformaA. Hernandoy cola!,. [30-32]encontaronexperimentalmenteun cambio

del signo de X a temperaturaspor debajodel punto de Curie en aleacionesamorfas

ricasen Co, y mostraronqueX. dependelocalmentede la densidadde paresde átomos

quepuedenmodificar el pesorelativo de las contribucionesde un ion y dos iones.

Consecuentemente,los cambiosestructuralesoriginadosduranteel recocidomodifica

la magnetostriccióne induceen algunoscasosanisotropíashomogéneasmacroscópicas.

De la mismaforma, en estetrabajoseha demostradoqueel recocidobajounapequeña a’

tensión,hacecambiarel signode X en las zonaspróximasa la cristalizada.

Conel fin de poderentenderlos procesosquetienenlugaren los tratamientos

y la distribuciónde tensionesen las muestrasseprocedióa realizarun modeloteórico a’

que fuera capazde explicardicha distribución así comola deformaciónplásticaque

tienenlugar.

V.5 - MODELO ELASTICO

Ladistribucióndetensionesduranteel recocido,panpequeñasfuerzasaplicadas

sobrela puntadeformaqueel desplazamientoverticalmáximo5.,.~(fig. 20) seamenor

queel espesorde la muestraIi puedeencontrarseen 133].

4 22
= 4D’ Li4 — -2-ca + (10)

4 e 16 4

3 P a—(1+v)——— [la— + —12 ith2 e 4a’ (11)
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Ec

Figura20. Membranasometidaa unapresiónenun puntode — superficie.

Eh3 (12)
12(1 — 0)

q = (13)
nc2

En nuestrocasoa = 1cm, h = 20 ~m,c 10 ~m,E = 63x10’ N/m2 (módulo

de elasticidad)y ¡‘ = 0.39 (coeficientede Poisson)[34], y se puedeconsideraren

pnmeraaproximación

- (14)

En nuestrasmedidas,para la mínima fuerza aplicadasobre la punta, la 5~

medidafue de6Ogm,y esteresultadono sepuedeexplicarcon la soluciónanterior.En

nuestrocaso la muestrasecamportamáscomouna membranaquecorno una lámina

metálica.

En el punto de aplicaciónde la fuerza, teóricamente,la tensiónes infinitamente

grande,ya quesetratade unafuerzadevalor finito queactúaen un áreainfinitamente

pequeña.En la prácticaseproduceun fenómenode flujo plásticode ciertamagnitud

en el entornodel puntode aplicación,de maneraquela fuerzaviene a repartirseen un

áreade extensiónfinita. Si imaginamosque la porción de materialqueexperimentala

deformaciónplásticaes separadade la placamedianteuna pequeñaperforación,las

ecuacionesde la elasticidadpodránaplicarseala porciónrestantede la muestra.Eneste

N

a

P

N

r
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caso, la condiciónde equilibrio en la direcciónvertical es [35]

P = 2irrN dS (15)
dr

e integrandoqueda

4 4

fdfi= (16)
2,tN r

Pa (17)8-—In-
2sN e

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

muestra.De estamanera,el incrementodel radio debidoa la deformación5 es

Aa = ~ = pl [~~] (18)

da _ ______ rí u N(1— ~

>

8= ¡———1= (19)
a Sit’N2a ~c a] Eh

y la tensión inducida

N = ~¡ P’Eh [1 11 (20)
‘¡ Sx’a(1 — v)[C a]

¶4

Ladeformaciónmáximacalculada5w,., medianteestemodeloesdel mismoorden

de magnitud queel medido experimentalmente.En la tabla 1 se puedenapreciarlas

deformacionescalculadasy la tensiónqueaparecesobrela muestraal aplicarladistintas

fuerzas.Si setiene en cuentaqueel limite elásticotabuladoparael Metglas 2705 M

viene dadopara una tensiónde ad=7x105N/m2, seobtienequeparaningunade las

fuerzasde la tabla se llegaa dicholímite.

¶4.

En estemodelolas tensionessonuniformesalo largodel espesordela muestra,

y sepuedehacerunasimplecorrecciónal modeloparacalcularlas tensionesde tracción

y de compresiónproducidaspor el pandeode la muestra.Paraello consideramosel

momentoflector en el punto central de la muestra
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= P(1+v) ~a +

4: c —]
402

por lo queen puntosquedistanx del puntocentral tendremos

M — “~ [(1+v)ln! — 11
x

y existirá un cambiode curvaturaen el punto siguiente:

a 1=0 — x = 0.487a
(l+v)ln— -

x

FUERZA (N) TENSION (xl(t N/n9) DEFORMACION (pm)

0.05 0.43 63

0.1 0.69 80

1 3.2 170

Tabla1. Valoresteóricoscalculadospanel Metgtas2705M.

A partir del momento flector sepuedeobtenerla tensión que apareceen la

muestraen funciónde la distanciaal puntode contactocon la punta.En la tabla 2 se

puedenobservarlos valoresobtenidoscuandose aplica unafuerzade0.05N. En ella

seve quehay dos regionesdistintasen la muestra:la zonapróxima a la puntase ve

comprimiday la lejanaestásometidaaunatracciónquejustificala apariciónde paredes

radialesparaestafuerza aplicada.

Enla tabla3 sedan los valoresde la tensiónparaunafuerzaaplicadade 0.1 N.

Los resultadossonesencialmentelos mismosa los anteriores;la únicadiferenciaesque

para la zonaen contactocon la puntala tensiónde deformacióndebidaa la fuerza

aplicadaestácercadel régimenplástico.Estadiferenciase ve másacentuadacuando

aumentamosla fuerzaa 1 N. Enla tabla4 seve quehayunazonade la muestrade 100

gm de radio queestádentrodel régimenplástico.
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FUERZA (N) POSICION TENSION(xl(t N/m2) TIPO DE TENSION

0.05 0 - 4.12 compresión

0.05 0.1 a - 0.94 compresión

0.05 0.2 a - 0.53 compresión

0.05 0.4a -0.12 compresión

0.05 0.8 a + 0.30 tracción

0.05 a + 0.43 tracción

Tabla 2. Tensiónen la muestra en función de la distancia al punto de

fuerza aplicada de 0.05N.

contacto para Una

Como sepuede comprobar,la fuerzaaplicadasobre la muestrapasade ser

despreciable(estandodentrodel régimenelásticola muestraseve tensada)a influir

definitivamentesobrelas propiedadesmecánicasde la misma,permaneciendounazona

deformaday comprimida.Por otraparte, la compresiónqueaparecepuedeser la causa

de los dominios straipesqueaparecencercade la zonade contactocon la punta.

FUERZA (N) POSICION TENSION(x105 N/m2) TIPO DE TENSION

0.1 0 - 6.8 compresión

0.1 0.1 a - 1.51 compresión

0.1 0.2 a - 0.84 compresión

0.1 0.4a -0.19 compresión

0.1 0.Sa +0.47 tracción

0.1 a +0.69 tracción

Tabla 3. Tensiónen la muestraen función de la distanciaal punto de contactopara una

fuerza aplicada de 0.1 N.

166
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FUERZA (N) POSICION TENSION(xli? N/m2) TIPO DE TENSION

1 0 - 30.94 estadoplástico

1 0.la -7.07 estadoplástico

1 0.2 a - 3.97 compresión

1 0.4 a - 0.88 compresión

1 0.8 a + 2.22 tracción

1 a + 3.22 tracción

Tabla 4. Tensiónen la muestra en función de la distancia alpunto de contacto para una

fuerza aplicada dc 1 N.

V.6 - MODELO TERMICO

Ademásde las tensionesocasionadaspor la aplicación de la fuerzaexterna,

tendremoslas debidasal calentamientode la muestra.Al elevar la temperatura,el

cuerpose dilata, y tal dilataciónno puede,por lo general,desarrollarselibrementeen

un cuerpocontinuo,por lo queel calorprovocaen el mismo tensionesinternas.

Al aplicar la fuerzaen un punto de su superficie, seobservaque la muestra

sufreen dichopuntounadeformaciónesféricacuyoradiodependedela fuerzaaplicada.

Consideremospuesunaláminacirculardelgadacon un pequeñoelementoesférico,de

radioa, situadoenel centro,quesufreunaelevaciónde temperaturaT. Puestoqueeste

elementono puededilatarselibremente,en su superficieseproduciráunapresiónp. Las

tensionesradial y tangencialqueesapresiónproduceen un puntocualquiera,distante

r> a del centro,por razonesde simetríapuedeconsiderarsequevienen dadaspor

pci3

3
a = ___2r3

A la distanciar a, se tiene:

(21)

167



168 CAPITULO Y
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y el aumentode eseradio,producidopor la presiónp, será:

.P!<l+v)dr = (e,),,, = ~[U~—V%+O>].... 2E

aumentoque deberáser igual al producidopor la elevaciónde la temperaturay la

presiónp. Entoncestenemos:

aTa — ~(1—2v) = £941+v) r

E 2E

de donde(a es el coeficientede dilatacióntérmica):

2 «fl (22)

3 1—y

Sustituyendoen (21), obtenemoslas relacionessiguientespara las tensionesen el

exterior del elementocalentado:

2 «TEcA 1 «TEa3
0=— (23)3 (l—v)r’ 3 (l—v)r’

Las tensionesqueseacabandever,debidasala temperatura,sonlas producidas

duranteel procesode recocido.Mora podemosestudiardoscasosdistintossegúnque

la fuerzaaplicadaseadébil o fuerte.

1 - Putas aplicada débil

¶4.

Si no se llega a la cristalización y la fuerza aplicada es lo suficientemente

pequeñacomo para producir solamenteel pandeode la muestra tendremosque al

enfriarseéstadesaparecerántodaslas tensiones.Si llegamosa cristalizarunapartede

la zonarecocida,tendrálugarunareduccióndelvolumenentomoal 3% (ApéndiceD),

conlo quelastensionesresultantesserándebidasúnicamenteala cristalización,al igual

queocurresi se recuecelocalmentecon láser[18j>.
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Es bien conocido que, a temperaturaspor debajode la de cristalización,los

materialesamorfospresentanunadeformaciónplásticaconsiderable.Diversosestudios

sobre una gran variedad de materiales [3841] han demostradoque la tasa de

deformaciónplásticaen funciónde la tensiónaplicadatienela forma

& L0 (24)

donde¿ es la tasade flujo plásticoy u esla tensiónaplicada.El valor de n varíaentre

1 (indicativo del flujo viscoso-Newtoniano)y 12, dependiendodel sistemaestudiado.

Este intervalode valoresha sidoexplicadopor Taub [42]basándoseen la dependencia

den conapredichapor la teoríade deformaciónplásticaen vidrios de Argon [43]. Sin

embargo,en los experimentosrealizadosparala obtenciónde esosgrandesvaloresde

n no se tuvieron en cuentalos efectosde los cambiosestructuralesquepuedenocurrir

en un vidrio a temperaturaselevadas.FueronPattersony Jones[44] los que teniendo

en cuentaestoscambiosestructuralesla tasadela deformaciónplásticaenlos materiales

amorfos(ellos realizaronsusexperimentossobreel Metglas2826) esproporcionalal

cuadradode la tensiónaplicada.

De estaforma la expresióngeneralquenos da la deformaciónplásticadebido

a la tensiónaplicaday al recocidovienedadapor [39,44]:

£ = ~ 1T02 (25)

dondeQ es la energíade activaciónparael procesodel flujo plástico(Q = 200 KJ/moL

[38]), t~ el tiempode recocidoy R la constantede los gasesperfectos.

De la emisividad local de la muestraen función de la distanciaal punto de

contactocon la punta(flg. 5), y de la temperaturaen funciónde la emisividad(Tabla

1 del tema4), se puedeobetenerla distribución de temperaturasen función de la

distancia(fig. 21).
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Figura 21. Temperatura en función de ladistancia al punto de contactocon lapunta
pan distintos pulsosde recocido de 8.2 A de intensidad.

En esta última figura se puedever tanto el pulso de recocidopara el que
-t.

empiezala cristalización(t. = 56 ms) comoel tamañode la zonacristalizadaquecrece

conformeaumentael tiempode recocido.En estepunto hay quehacerunasalvedad.

Cuando en el capítulo anterior se calibró el sistema midiendo con un horno la

emisividad en función de la temperatura(Tabla IV-l) nos encontramoscon que la

cámaraCCD tieneun umbraldedetección,yaqueparacalcularla emisividadtenemos

quedividir por el tiempo de exposición,por lo queparagrandeslongitudesde onda

somosincapacesdeapreciarvariaciones.Debidoaestola temperaturalimite pordebajo

de la cualno podemosobtenerla variacióntérmicaes 440 V.

Una vez conocidala temperaturade la zonarecocidanos quedaaveriguarla

tensiónelásticaaplicadaen esosmismospuntosdela muestra,lo cualsepuedeobtener

mediantela ecuación[20]obtenidaanteriormente.Unavezconseguidaestainformación

200 300 400 500

DISTANCIA (,um)
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yaestamosen disposiciónde aplicar la ecuación[25]y calcularla deformaciónplástica

en funciónde la distancia.No obstante,persisteun inconvenientetodavíay esque la

ecuación[25]sólosepuedeaplicarbastala temperaturadecristalización.Parasolventar

esteproblemarecurrimosal estudiorealizadopor Einstein [44-45]sobre la tasa de

creepingdurantela cristalizaciónsegúnel cual la deformaciónplásticadebidoa una

fracciónde volumenV cristalizadavienedadapor

<o
1+2.5V

donde~ es la deformaciónplásticainicial, esdecir, la calculadamediantela ecuación

(25) y seha consideradoqueV= 1. De estaforma seobtienela figura 22, en la quese

puedeobservarclaramentela reducciónde la deformacióndebidoa la cristalización,

ya quehayque teneren cuentaqueel flujo plásticoaumentala deformación,mientras

quela reducciónde volumendebidoa la cristalizacióndisminuyeesadeformación.

1O —I

—2

4 10 ~
CD -

y— ~
(-n

10~’?

7 lo ~

o
(~) 10~•-i
4
2 -

~
o
W
w
O -

10 ~

—400 —300—200—100 6 100 200 300 400
DISTANCIA (gm)

500

(26)

•— 7 ms~

.—.-“-. 14 ms

—a 56 ms:
•—~-. 84 ms~

—e—-. 112 ms

1

Figura 22. Deformación plástica obtenida teniendo en cuenta los
efectosde la tensiónelásticay la temperatura.
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V.7 - CONCLUSIONES

Enestetemaseha realizadoun estudiode lasanisotropíasinducidasmediante

el recocidolocal con corrientey conpulsosde corrientebajo la aplicaciónsimultánea

de una fuerzaexterna.De esta forma sehan logradoinducir diferentesanisotropías

locales con diferentesdireccionesen cintas ferromagnéticasamorfas, mostrandolos

resultadosobtenidoslo siguiente:

• El origen de la anisotropíamagnéticaobservadaesdebidaal balanceentrelas

tensionesinternasproducidaspor la cristalizaciónde la zonaen contactocon la

punta y las tensiones internas producidas por la deformación plástica

inhomogéneade la muestra.
•4>.

• En cintasdealtamagnetostricción,la direccióndela anisotropíainducidapuede

modificarse aplicando diferentes fuerzas sobre la punta, apareciendouna

anisotropía radial y circular para fuerzas aplicadas pequeñasy grandes

respectivamente.

• En muestrasricas en Co (X, c O), esposiblecambiarlocalmenteel móduloy

signo de la constantede magnetostricción.

• Estetipo de tratamientosse puedeaplicarparacristalizarlocalmentemateriales

amorfos y obtenermuestrasque presentenalternativamentezonasbalndasy

duraspara su aplicacióncomo etiquetasmagnéticasen sistemasde seguridad

[36-371.

• Si la tensiónaplicadaen las muestrasesgrande,seproduceun flujo plásticoque

deformapermanentementela muestra,pudiéndosemedir tanto la deformación

plásticadebidaa esteefectocomola debidaa la cristalización.

r
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• A través de un procesode medida de la intensidadde emisión infrarroja,

previamentecalibradoconun métodooriginal, sehademostradoquela temperaturade

las muestrasduranteel recocidocon corriente no es homogénea,en contra de los

trabajosqueexistenhastala fecha en la literatura.

• Mediante recocidoslocales, recubriendolas superficiesde las muestrascon

materialesdisipativos,sepuedeninducir anisotropíascontrolables.Esto seexplicacon

los cambiosquetienenlugaren el volumende las zonascristalizadas.

• Se ha visto que en muestrasparcialmentecristalizadasla temperaturalocal es

mayoren la fronteraentrelas zonasamorfasy las cristalinas,y seha desarrolladoun

modelo teóricoquejustifica estosresultados.

• Haciendopasar corrientes radialesse hanproducidocristalizacioneslocales,

siendolasanisotropíasfinales un balanceentrelas térmicasoriginadaspor el cambio

de volumende la zonarecociday la deformaciónplásticadebidaa la tensión aplicada.

Estosresultadoshan sidojustificadosposteriormentecon un modelo teórico.

• Por último, se han apuntadodiversasaplicacionestecnológicascomoresultado

de estostrabajos.
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APENDICE A:

APLICACION DE CINTAS AMORFAS RECOCIDAS CON PULSOSDE

CORRIENTE EN SISTEMAS DE SEGURIDAD

1. Introducción

Dentro de las posibles aplicacionesde los materiales amorfos, un campo

especialmenteimportante lo constituye el de los sistemas de seguridad, y más

concretamenteel usodeestosmaterialescomoetiquetasmagnéticas(porejemploenlos

grandesalmacenesparala protecciónde los productos).En estaclasede aplicación

pequeñaspiezasde cintasse imananmedianteun campomagnéticoalterno (producido

por un sistemade carretes)másun campomagnéticoconstante(el campomagnético

terrestre).De esta forma, la muestrase imana asimétricamente,proporcionandoun

voltaje dedoblefrecuenciadel campoexcitadoren un sistemade carretessecundarios

colocadosadecuadamente[I~-2].

Algunas de las etiquetas magnéticasexistentesen el mercado pueden ser

activadas(al sacar un producto de la tienda) o activada (al devolver un libro a la

biblioteca).Estasclasesde etiquetasestáncompuestasde unabasehechade material

magnéticoblando,con diversaspiezasde materialmagnéticodurocolocadassobreella.

Así, el campodedispersióndel materialmagnéticoduroinhibela imanacióndela parte

blanda,de forma quesi se desimanael materialduro, la etiquetaquedaactivada.Este

métodoimplica el usodedos materialesdiferentesy necesitaun procesode fabricación

caro y complicado.Estosinconvenientessepodríansolventarsi fueraposibleobtener

materialesque presentaranalternativamentezonas blandasy duras. Esto se puede

conseguirmediantela aplicacióndel recocidocon pulsosde corrienteparacristalizar

localmentematerialesamorfos[3-5]. Ademásde la ventajaexpuestaal usarun solo

material,la velocidadde fabricaciónpuedeser lo suficientementegrandecomoparaque

se puedausaren procesosindustriales.
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Por otra parte, la inclusión en documentos(notas bancarias,papel moneda,

documentosreservados,etc.) de lasetiquetasmagnéticasquepuedenserusadaspara

la identificación, medianteun procedimientosimilar al descritoanteriormentey con

diferentesfirmas magnéticas,puedeser unaparte interesantede la aplicación de los

materialesamorfos.

A continuaciónscva a demostrarquecontrolandoadecuadamenteel recocido

local conpulsosde corrienteesposibleobtenermaterialescondiferentesrazonesentre

el primer y tercerarmónicode la señalinducidaen un carretedetector,quepuedeser

usadoparala identificaciónde un documento.

2. Métodoexperimental

Las medidassehanllevado a caboen muestrasde Metglas2705Mde 80 mm

de longitud, 1.2 mm de anchuray 20 ~m de espesor.Las muestrasfueronrecocidas

con el dispositivoelectrónicodescritoen 11.3capazdeproducirpulsosde 4 ~sa 4 s de —

duracióncon unaintensidadmáximade corrientede 15 A. El sistemaexperimental
‘Ypermiteasimismorecocerlas muestrasen atmósferacontroladay/o con la muestraen

contactotérmicoparcialo total conlíquidos(aceitede silicona) o sólidos(cerámicaso
‘Y

vidrios) [6].

*4

3. Resultados

Los tratamientossehanllevadoa caboen atmósferade Argon con las muestras

en contactotérmico total con diferentesmaterialesdisipativos.Estasmuestrashansido

recocidasconpulsosde corrientede 10.7A deintensidadcontiemposdepulsoquevan

de 100 ms a 140 ms, y han sido caracterizadasmediantela medidade las curvasde

imanación [7] y los veinteprimeros armónicosde la f.e.m. inducidaen un carrete
-y

ecundario,conel sistemadescritoen 11.4.1.2[8].
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En la figura 1 se puedenobservarlos ciclos de histéresis(para alto campo

magnético)de diferentesmuestrasrecocidascon pulsasde corriente. Comose puede

ver, todos ellos muestrandiferentes “flrmas~ magnéticasquepuedenser fácilmente

identificadasmediantesusciclos de histéresis.Pulsosde hasta100 ms de duración(flg.

la) no producencristalización.Parapulsosde 122 ms (flg. ib) sepuedecrearuna

cristalizaciónparcial en la muestra,comose puedededucirde la forma de su ciclo de

histéresis,ya quepresentados diferentescamposcoercitivosdebidoa la presenciade

dos fases,unaamorfaconun campocoercitivopequefloy otracristalinaconun campo

coercitivomayor.Comosepuedever en las figuras lc y íd, aumentandoel tiempode

duración del pulso, las zonas cristalizadas aumentansu volumen hasta la total

cristalizaciónde la muestra(fig. le y 1 f).
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Figura 2. Ciclos de histéresis de una muestra parcisinte cristalizada: a) para alto campo
aplicado, b) y e) para bajo campo aplicado después de saturar en ambas direcciones.
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Los ciclos de histéresismenoresde las muestrasparcialmentecristalizadas

muestranun desplazamientohaciala derechao izquierda(figura 2) dependiendode la

direcciónen la cual la muestrafue saturadala últimavez [9]. La respuestaespectral

tambiénmuestraun notable cambio despuésde desactivarla muestraaplicando un

campo magnético saturante(20 KA/m) en cualquierdirección (figura 3). Esto es

explicableya quelas zonascristalizadassecomportancomoun materialmagnéticoduro

y el campomagnéticodedispersiónproducidopor su imanaciónremanentedesplazalos

ciclos de histéresismenores,Esteefectoessimilar al anteriormentemencionadode las

etiquetasmagnéticasestiMar, producidaspor pequefiaspiezasde material magnético

duro añadidoa la basede materialmagnéticoblando. La cristalizaciónparcial de las

muestrasfue comprobadamediantemedidasde la emisión infrarroja local y de la

resistividad. En este sentido, se han detectadocambios bmscosen la emisividad y

resistividaddel materialen la transiciónde la faseamorfaa la cristalina[9].
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Figura 3. Respuesta espectral de una muestra. El campo magnético
saturante aplicado para desactivaria es de 20 KAIm.

Las diferentes firmas de los materiales tratados pueden ser fácilmente

identificadasmedianteel análisisdel espectrode Fourier de la señaldB/dt (figura 4).

La muestrarecocidacon un pulso de 100 ms muestraun ciclo de histéresiscuadrado

con un campocoercitivo muy pequeño(fig. la). La curva de dB/dt con respectoal
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tiempode estamuestrapresentarápicos positivosy negativosen faseconla frecuencia

del campoaplicado.El espectrode Fourierde estaseñalestácompuestopor unaserie

cuasi-infinita de armónicosimparesde la mismaamplitud, comose puedever en la

figura 4. Paratiemposde pulsode recocidomayores,algunaszonasde la muestrase

cristalizan,presentandodichaszonasun campocoercitivomayor.Entonces,el ciclo de

histéresisresultantede la muestraserála sumade los procesosde imanaciónde las

zonasmagnéticasblandasy duras (figuras lb y lc>. La curvadB/dt frenteal tiempo

presentaráentoncesdos picos positivos y negativos,como se puedeobservaren el

espectrodeFourierde la figura4 paralas mismasmuestras.La razónentrela amplitud

de estospicos seráuna funciónde la razónentreel volumenamorfoy cristalinode la

muestra,por lo quecontrolandoesosvolúmenes,medianteel tiempode los pulsosde

recocido, sepodránobtenermuestrascon diferentesfirmas.
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9
~O.25-* * * * *~* * * * * tslOOms
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z
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4
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NUMERO DE ARMONICO
Figura 4. Veinte primeras componentesde Fourie del ciclo de histéresis de
muestras recocidas con pulsos de corriente en atuxósfen de Argán.
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Figura 5. Razón entre la amplitud del tercer y primer armónico en función
del tiempo de pulsode recocido para muestras recocidasen contacto térmico
con diferentes materiales disipativos. El campo magnético de saturación
aplicado fue de 40000Mm.

Otra posibilidad es controlar el volumen del área cristalizada medianteel

recubrimientode la muestraduranteel recocidocon materialesdisipativos(figura 5).

Comose puedeobservaren esta figura la razónentrela amplitud del tercer y primer

armónicodependegrandementede la forma del recocidoy de la duracióndel pulso,

presentandorazónun máximocuandoempizala cristalización.Estostratamientossehan

aplicadoa distintos materialesamorfos, y sehanobtenido resultadossimilaresen el

Metglas2605 SC [5-6] y el Metglas 2826 [10].
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AiPENDICE B:

LISTADO DEL PROGRAMA DESARROLLADO PARA EL TRATAMIENTO

DELAS IMAGENESDIGITALES

PROGRAM PON;

1~
*

* PROGRAMA DE TRATAMIENTO DE IMAGENES
* Autor: Carlos Morón Fernández

*

*15 - 1 - 93
* *

* Este programa recogeuna imagen previamente digitalizada mediante
* el paquetesoftware ATí yla tranafonna a una imagena blanco
* y negro 6 en colar con una resolución de 256 colores.A la vez,
* permite seleccionarla parte deseadade la imageny realizar un
* perfil promediando la franja anteriormente acogida. Presentaen
* pantalla simultáneamentela imagen, el perfil y el valor máximo y
* mínimo de los datos.
*

USES

Crt, Dos;

CONST

CNFEntrada = ‘CarI3’;

TYPE

TPaleta = ARRAY [1..768] OF Byte;

VAR

Grosor, UltOrosor: Integer;

Tabla: ARRAY [0.. 1024]OF Longlnt;

Pnmero ficolean;

PaletaC : Tpaleta;

FEntradal : Text;

FEntrada: FILE OF Byte;

NFEntrada, STAux : STRING;

Xl, X2, YL, Y2, UltYl, UItY2, uítXl : Word;

UliMaximo: Longlnt;

XMax, YMux : Word;

Rega: Registers;

Ch: Char;

*

*

*

4.

*

*

4.

*
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TextAtr : Word;

ColorMaximo: Word;

Word;

PROCEDUREEspera;
VAR

ch : CHAR;

BEGIN

REPEAT UNTIL KeyPressed;

Ch := ReadKey;

IF Ch = MO THEN Ch := ReadKey

ENO;

PROCEDURE TomaPaletaC;

VAR

Rega : Registera;

1 Integer;

BEGIN

regs.ah = $10;

regs.al $17;

regs.bx := O;

regs.cx : = 256;

regs.dx:= Ofs(PaletaC[1I);
-y-

regtES : — Seg(PaletaC[lfl;

Intr($1O,regs);

ENO;

PROCEDUI4ECargaPaleta;

TYPE

TPaleta = ARRAY [U.768] OF Byte;

VAR

Nieta: Tpaleta;

i : huteger;

BEGIN

FOR i := 1 TO 768 DO Paletafí] := (i DIV 3) DIV 4;

regs.ah := $10;

regs.aI := $12;

regs.bx := O;
t*.
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regs.cx : = 256;

regs.dx := Ofs(Paleta[lfl;

regs.ES := Seg(Paletaf1]);

Intr($lO,regs);

END;

PROCEDURE PonPaletaC;

VAR

Integer;

BEGIN

regs.á := $10;

regs.al := $12;

regs.bx = O;

regs.cx: = 256;

regs.dx = Ofs(Pale¿aC);

regs.ES : = Seg(PaIetaC);

Intr($lO,regs);

END;

PROCEDURE PonPunto(X, Y: Word; Color: Byte);

VAR

Regs: Registers;

BEGIN

Regs.AH : = $OC;

Regs.AL:= Color;

Regs.BX:= 1;

Regs.CX:= y;

Regs.DX :=

Intr($l0,Regs)

END;

PROCEDUIRETomaMaximo;

VAR

X, Y: Word;

By, bí : Byte;

Contador, Total: Longlnt;

BEGIN

ColorMaximo : = O;

Reset(FEntrada);
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Seek (FEntrada, 2880);

Contador : = XMax;

Total = YMAx;

Total : = Contador4. Total;

Contador := 0;

WHILE Contador C> Total DO

BEGIN

Read(FEntrada, By);

Read(FEntrada, bl);

IF (By + hl4.256)> ColorMaximo

THEN ColorMaximo := by + hl * 256;

Contador : = Contador + 1;

END;

END;

PROCEDURE PonEntero;

VAR

X, Y : Word;

By, bí : Byte;

Contador, Total : Longbut;

Ata, Aux2, Colon: Longlnt;

Color: Byte;

BEGIN

Reset(FEntrada);

Y := 0;

Seek(FEntrada, 2880);

Contador : = XMax;

Total:= YMAX;

Total = Contador * Total;

Contador := 0;

WHILE Contador

BEGIN

Read(FEntrada, By);

Read(FEntrada, 1l);

IF X=XMax

<>Total DO

-y

-y.

-y:

-y

-y
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THEN BEGIN

x := 0;

y := y + 1

ENO;

Ata := bí;

Aufl := by;

Ata := Ata ~ 256

Ata : = (Ata + Aux2)4.256;

Aux2 = ColorMaximo;

Aux:= Aux DIV Aux2;

(* Colon := (Uy + El * 256) * 256 DIV ColorMaximo; *)

Color := Aux;

PonPunto(x, y, Color);

x := x + 1;

Contador Contador + 1;

EN]);

END;

PROCEDUIRE TomaPunto<X, Y: Word; VAR Uy : Byte);

VAR

Regs Registra,

BEGIN

Regs.AH:= $0]);

Regs.BX := 1;

Regs.CX := y;

Regs.DX :=

Intr($lO,Regs);

UY := Regs.AI

EN]);

FUNCTION PSeg(x : POINTER) : Word; INLINE( $5a/$58);

FUNCTION POfs< x POINTER) : Word; INLINIE< $58/$5a);

PROCEDURE TextXY(X, Y: Integer; ST: Stning);

VAR

Cadena: ARRAY [l..8O] OF Char;

Integer;

Rega: Registra;

BEGIN

Move(ST[1], Cadena, Length(ST));
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Regs.ah := $13;

regs.al : = O; (* BL Contieneatributo 4.)

rega.bh := O; (* Vagina de video 4.)

regs.bl : = TextAtr; (4. Atributo 4.)

regs.cx = Lemgth<ST); (~ I.ongitudde la Cadena*)

regs.Db:=Y; (4.Fila )

RegtDl := X; (4. Columna 4.)

Regs.Es: PSeg(Mdr(Cadena)),

Regs.BP : = POfa<Addr(Cadena));

lntr($10, Regs);

EN]);

PROCEDURELeePtmto{VAR Punto: Word);

VAR

Uy, ByI : Byte;

BEGIN

Read(FEntxada, Uy);

Read(PEntrada,byl);

Punto := Uy + Byl * 256

EN]);

PROCEDURE TomaMuestra;
-y-

VAR

NumeroPuntos: Integer;

Fila: Word;

Maxin3: Longlnt;

Am, Aux2, Aux3: Longlnt;

Ami, Punto: Word;

BEGIN

Reset(FEntrada);

Fila =0;

PORFila := OTOy2 - yl DO

BEGIN

Auz := XMax;

Aux2 := yl;

Ama := Auz * Aux2;

Aux2 := xl;

Aux := Am + Aux2;
-y
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Ami := Fila;

Ama3 := Xmax;

Aux2 : = Aux2 * Auz3;

Ama := Ama + Aux2;

Ama : = Ata *2;

Ama := Ama + 2880;

Seek(FEntrada, Ama);

(4. 2880±(yl 4.XMax + xl + Fila4.XMax)4.24.)

Tabla¿jFila] := 0;

FORi: iTOGrosorDO

BEGIN

LeePunto(Punto);

TablaljFilal : = TablafFila] + Punto

END;

TablalFila] : = TablafEila] DIV Grosor

ENO;

Maxumo := O;

FOR Fila : = OTO y2 - yi

FOR Fila: = O TO y2 - yi

FORFila: OTOy2-yl

BEGIN

Am¡x2 := Mano;

Ama : = TablalFilal;

Ama : = Am *

Ama = Round(Amux 1 Ama2);

Ama := 480- Ama;

Ami := Ama;

PonPunto(Amal+ 100, Fila + 50, 255)

EN]);

UItY1 := yl;

UItY2 := y2;

UltMaximo : = Maximo;

UILXí := Xl;

UltOrosor : = Grosor

END;

PROCEDURELimpiaMuestra;

VAR

DO IF TablaliFila] > Maximo THEN Maximo : = Tabla[Fila];

DO PonPunto<XMax + 30, yl + Fila. TablafFi¡a] MOD 256);

Do
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Fila : Word;

Ata, Aux2: LongIne;

Ami Word;

BEGIN

IF NOT(Primero)

THENFORFila:= OTOUlty2-UltylDO

BEGIN

Amal = UltMaximo;

Ama := TablalFila];

Ama = Ama *

Ama = Round(Aux 1 Aux2);

Aun := 480-Ama;

Amal := Ama;

PonPunto(Auxl + 100, Fila + 50, 0)

ENO ¡-y

ELSE Primero : = False

EN]);

PROCEDURE SalvaMuestra;

VAR
-y

FSalida: Text;

NFSalida: String;

Contador: Word;

ST: STRING;

Seguir: Rodean;

1: Integer;

BEGIN

Contador : = 1;

Seguir : = True;

REPEAT

Str(Contañor:3, NFSalida);

IF NFsahdafl] =

TEEN NFSaIida[l] = ‘O’;

IF NFSalida[2] =

THEN NFSalidaI2l := ‘O’;

ST : = NFEnTrada;

REPEAT

IF Length(ST) < 8
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TITEN ST := ST +‘‘

UNTIL Lagth{ST) = 8;

NFsalida := ST + ‘.‘+NFSalida;

Assign(FSalida,NFSalida);

Reset(FSálida);

Seguir := IOResult = 0;

<$1+ }
IP SeguirTREN Close(FSalida);

Contador = Contador + 1

UNTIL NOT(Seguir);

Rewuite(FSalida);

WnteLn(FSalida, Sr;

WnteLn(FSahda, ‘Xl:’,UItXX:4);

Wntetn(FSalida, ‘Yl :‘ ,UItYl :4);

WriteL4FSalida, ‘Y2: ‘,U1ÉY2:4);

Writetn{FSalida, ‘Grosor ‘,UltGrosor5),

WriteL4FSalida, ‘Maximo:’ ,UltMax¡nio.7),

FORi : = O TO UItY2 - UItY1 DO

WriteLn(FSalida,i+ yl,’ ‘,Tablajfl);

Close(FSalida);

ENO;

PROCEDURE DefineZona(VAR Xl, X2, Yl, Y2 : Word);

VAR

AuxXl, AuxX2: ARRAY [0.10241 OF Byte;

AuxYl, AuxY2: ARiRAY [0..1024] OF Byte;

i, Paso : Word;

Ch: Char;

Salir : Boolean;

ST: STRING;

BEGIN

Paso := 5;

xl := O;

x2 := XMax;

yl := O;

y2 := YMax;
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Salir := False;

FORi:= OTO

FOR i : = O TO

PORi := OTO

FORI := OTO

FORI := OTO

FORi:= OTO

FORi:= OTO

FORi := OTO

FOR i := OTO

BEGIN

PonPmmtoQ, +

PonPunto(i, +

ENO;

WHILE NOT(Salir) DO

BEGIN

REPEAT UNTIL KeyPressed;

Ch = ReadKey;

IF Ch = NO

TITEN Ch : = ReadKey

ELSE CASE Ch OF

027: Salir := True;

143 : IP Paso .C 30

THEN Paso := Paso + 1;

*45: IP Paso > 1

-THEN-Paso:= Paso -1;

*67, *99 : (~ c, C *)

PonPaletaC;

*66, *98: (~ b, B *)

CargaPaleta;

*77, 0109 (4. m, M 4.)

BEGIN

XMax DO TonuaPunto(i,yl, AuxXl[i]);

YMax DO TomaPunto(xl, i, AuxYl[i]);

XMax DO TomaPunto<y2,i, AuxX2[i]);

YMAx DO TomaPunto(x2, 1, AuxY2[i]);

XMAx DO PonPuntoQ, yI, 255);

YMax DO PonPunto(xl,i, 255);

XMax DO PonPuntoQ,y2, 255);

YMax DO PonPunto(x2, i, 255);

255 DO

YMax

YMax

20, i MO]) 256);

21, i MO]) 256);

-y

-y

-y.

‘1-

LinipáaMmsestra;

TomaMuestra;

EN]);

*115, *83 : (~ a, 5 4.)

SalvaMuestra;

-y
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*52 : (4. SArriba *)

IP (fi - Paso) > — yl

TREN BEGIN

FOR i OTO XMax DO

PoiiPunto<i, y2, AmaX2[i]);

Y2 := y2 - Paso;

IP Y2> YMax THEN y2 := YX;

FOR i := OTO XMax DO

TomaPunto(i, y2, AuxXl[i]);

FORI := OTOXMaxDO

PonPunto(i, y2, 255);
END;

*54 : (“‘ SAbajo *)

IF (y2 + Paso) a YMax

TREN BEGIN

FOR 1: = O TO XMax DO

PonPunto<i, y2, AuxX2[i]);

Y2 := y2 + Paso;

FORi := OTO XMax DO

TomaPuntoQ, y2, AuxXl[iI);

FOR i : = O TO XMax ])O

PonPunto(i, y2, 255);
EN]);

*56 (~ Slzquierda *)

IF(xl-Paso) >= xl

TITEN BEGIN

FOR 1 := OTO YMax DO

PonPunto(x2, 1, AuxY2[i]);

x2 : = x2 - Paso;

TFX2 > XMaxTHENX2 := Xl;

FOR 1: = O TO YMax DO

TomaPunto(x2, i, AuxY2[i]);

FOR i := OTO YMax DO

PonPunto(x2, i, 255);

END;

*50: (4. Sberecha 4.)

IF (xl + Paso)a XMax



200 APENDICE B

TREN BEGIN

FOR 1 := OTO YMax DO

PonPunto<x2,1, AmaY2fi]);

x2 := x2 + Paso;

POR 1: = O TO YMax DO

TomaPunto(xl, i, AuxY2f 1]);

FORi := OTO YMAX DO

PonPunto(x2,i, 255);

EN])

EN]);

IP NOT(Salir)

TITEN BEGIN

CASE Ch OF

*75: (4. Arriba 4.)

IP (ji - Paso) > = O

TREN BEGIN

FOR 1= OTO XMax DO

POOPUnÉOQ, yl, AuxXI[i]);

YI := yl - Paso;

IFyl >YMaXTHENyI:=o;

FOR i := OTO XMax DO

TomaPunto(i, yl, AuxXl[ifl;

POR i : = O TO XMax DO

PODNJnÉOQ, yl, 255);

ENO;

177 (4. Abajo 4.)

IP (ji + Paso) <= Y2

TREN BEGIN

POR i : = O TO XMax DO

PoñPuntoQ, yl, AuxXl[i]);

Yi := yl + Paso;

FORi:= OTO XMax DO

TomaPuntoQ, yl, AuxXl[i]);

PORi:= OTO XMax DO

PonPunto(i, yl, 255);

EN]);

172: (4. Izquierda 4.)

11
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IP (xl - Paso) > = O

TI-LEN BEGIN

POR i : = O TO YMax DO

PonPunto(xl, i, AuxYl[i]);

xl := xl - Paso;

IPil >XMaxTHENx1:=O;

FOR i := OTO YMax DO

TomaPunto(xl, i, AuxYl[i]);

POR i = O TO YMax DO

PonPunto<xl, i, 255);

EN]);

*80 : (‘< Derecha *)

IP (xl + Paso) <= X2

TREN BEGIN

POR 1 := OTO YMax DO

PonPunto<xl, i, AuxYl[i]);

xl := xl + Paso;

FORi := OTO YMax DO

TomaPunto(xl, i, AuxYl[i]);

FOR 1 := OTO YMax DO

PonPunto(xl. i, 255);

END;

*73 : (* PagArriba 4.)

IP grosor < 100

TITEN Grosor := Grosor + 1;

*81 : (4. PagAbajo’)

IP grosor > 1

TITEN Grosor : = Grosor - 1;

END

EN]);

Str(Grosor:7, ST);

TextXY(85, 23, ‘Grosor’ + ST);

Str(UltMaximo: 7, ST);

TextXY(85, 24, ‘Maximo’+ST);

Str(Paso:7, Sr;

TextXY(S5, 25, ‘Paso ‘+ST);

Str<y1:7, ST);



TextXY(85, 26, Yl

Str(xl:7, ST);

TextXY(85, 27, ‘Xl

Str(¿y2:7, ST);

TextXY(85, 28, ‘Y2

Str(x2:7, ST);

TextXY(85, 29, X2

EN])

+ST);

ENO;

BEGIN (4. Programa Principal 4.)

REPEAT

ClrScr;

GotoXY(lO, 10);

StAux:= “;

Write<’Nombre de imagen: ‘);

ReadI4NiEEntrada);

Assign(FEntradal, NPEntrada);

{$i-}

Reset(FEntradal)

UNTIL IOResult = O;

{$i + }
FORi:= 1TO$IOODO

Read(PEntradal, Ch);

Read(FEntradal, XMax);

Close(FEntradal);

Resefl¿F entrada II>;

FORi:= 1TO$150DO

Read(PEntradal, Ch);

Read(PEntradat, YMax);

GotoXY<10, 11);

WriteLn(’Tamano XMax

YMax := YMax - 1;

XMax := XMAx;

Assign(FEntrada, NPlintrada);

TomaMaximo;

-y,

-y

4,’*’, YMax: 3);

-y
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-y
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Regs.AX : $005E;

regs.BI = $00;

Intr($tO,regs);

TomaPaletaC;

TextAtr := 255;

UltYl := O;

UItY2 := O;

UltMaxmuo : = 0;

Grosor = 1,

Primero := Tnue;

PonEntero;

DefineZona(xl, x2, yl, y2);

Regs.ah := 00;

regs.al := 3;

Intr($1O, Regs);

END.



t.

-y
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APENDICE C:

MODELO DE INCREMENTOS FINITOS

PROGRAM Modelo IncrementosFinitos GradientePotencial;

CONST

IMAX 40:

JMAX 80:

TYPE

tipodato = REAL;

PODER ARRAY¡0. .IMAX,0. JMAX] OF tipodato;

WHORE ARRAYIO. IMAX,0. .JMAXJ OF tipodato;

VAR

fichero,basic.basico text:

VN PODER,

VV PODER,

SIGMA: WHORE;

conlador,l,J,xl,ANCHO: INTEGER;

a,t,r,s,vx,vy.SIGMA_AMORFA,SIGMA_CRIST,POTENCIAL real;

prueba1: string;

AI,A2,A3 : REAL;

PROCEDUREIniciali-n;

var

pili,loli,rosi,susi integer:

BEGIN

for [=1 to imax do

begin

for j: rl to jrnax do

begin

VV[l,JJ: rO

VNII,JI: =0;

SIGMAII,JI: =sigma amorfa;



206 APENDICE C

ENO,

for j ¡ lo ;rnax do

begin

sigmail ,j]: rOOOOOOOOOOO]’

sigma[imax,jj: =z00000000000l;

end;

end;

pili:r (imax div 2);

rosi:= <jmax div 2);

for i: =2 ‘[0 IMAX-1 do (* definela zonacristalizada‘9

begin (4’ ancho esla mitad de la zonacristalizada‘9
forj:=2 ‘[O JMAXI do

BEGIN

[E SQRT(SQR(I-PILI) + SQR(J-ROSI»< ANCHO TI-lEN

SIGMALI,JI: =sigmacrist;

ENO;

end;

ENO;

PROCEDUREtratadatos;

VAR

nombrei,nombreii,nombreo:string;

x,y,xr,yr,xmn,xrnx,ymn,ymx: real;

I,J:INTEGER;

Xl ,X2,x3,x4,x5,x6,x7,yl ,y2,y3,y4,y5,y6,y7:real;

BEGIN --y

Al: =0;

A2:r0;

wi-iteln (‘ nombre de los datosentrada1 :

readin (nomhrei):

Assign(basic,nombrei);

reset(BASIC);

while not cof(basic) DO

begin

readtn(BASIC,i,i,vvli,jD;

aid;

ter j: =2 te jmax-1 do

-y
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begin

vx:= r*(vv13,j+lI - vv[3,j—1]);

vy:= r*(vv13+l ji - vv[3-l,jJ);

AI:=SQRT(vx*vx ± vy*vy)+AI;

cud;

writeln (‘ nombre de los datos entrada2 :

readín (nombreii);

Assign(basicO,nombreii);

reset(BASICO);

whjle not eol(basico) DO

begin

readln(BASICO.i,j ,vv[i,j 1);

end:

forj:=2 tojmax-l do

begin

vx:= r*(vvI3,j~4~~lj - vvI3,j-l]);

vy:.z~ r*(vv[3+l,jJ - vvI3-l,j]);

A2:=SQRT(vx*vx + vy*vy)+A2;

end;

A3: =A2/AI;

END;

PROCEDURE gradiente;

BEGIN

for i:=2 te imax-l do

begin

for j: =2 lo jmax-l do

begin

vx: zu- r~(vvIi,j±Ij - vvIi,j—11)

vy: xx r*(vv[i+1,jI - vvIi~1,j]);

VN[i,jJ: =(vx*vx -i- vy*vy)*SIGMAIi.jI*A3;

cud;

end;

END;

BEGIN

ancho: 1;
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POTENCIALxxj

SIGMA_AMORFA: =2000/136;

SIGMA_CRIS’!?: xx (2000)/126;

a: =OÁ)0l/jmax;

xx 1/(2*2);

Inicializa;

tratadatos;

gradiente;

ASSIGN(FICHERO.‘PUNTPPI .daT’);

REWRITE(ficbero);

POR 1:=2 ‘[O IMAX-1 DO

BEGIN

POR J:xx2 TO JMAX-1 DO

WRITELN(FICHERO,1,’ ‘,i,’ ‘,Vn¡1,J]);

END;

CLOSE(FICHERO’>;

END-
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SUr MSTAWt)

APENDICE D:

DEFORMACION

En estetrabajose ha hechoalusiónal datoexistenteen la bibliografíasobrela

reduccióndel 3% deI volumen de un material amorfo al cristalizarse.Con el fin de

confirmarestedatoseha construidoun LVDT (Fig. 1) parapodermedirla deformación

longitudinal que tiene lugar en un material amorfo cuandose le hacepasar una

intensidadde corrientelongitudinalmente.

SEGUNLAPI~ 4

Figura 1. Esquema del LVDT utilizado en la
medida de la deformacidn.

Figura 2. Calibrado del LVDT.

Sehan utilizadoparaconstruirel LVDT bobinasde 1 .5 cm de longitud con una

separaciónentreel pnmarioy los dossecundariosde 2 mm, de forma que la región

lineal esperableesuna zonade 1 .4 cm próximaal centrodel dispositivo. En la figura

2 sepuedeobservarlacurvadecalibradodelsensoren la que seapreciaunazonalineal

desde-6 mm a 6 mm.

Al bástagodel sensorse le ha unido una cinta de 10 cm de longitud del Metglas

2705M y los extremosde éstase conectana una frente estabilizadaen intensidad.

Buscandoel cerodel dispositivoparaintensidadde recocidocero,seha hechopasaruna

corrientecrecientea travésde la muestraestudiandoasíla deformaciónlongitudinalen

funciónde la corrienteaplicada.En la figura 3 sepuedeapreciarlagradualcontracción

-10 4

a’



210 APENDICE D
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Figura 3. Deformaciónlongitudinal en función de la intensidadde recocido.
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Figura 4. Deformaciónlongitudinal dejandoenfriar la muestradespuésdecada recocido.
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de la muestracon la intensidad.

Sin embargo,cuandoel tratamientoserealizadejandoenfriarla muestradespués

de cadarecocidoseobservauna reducciónde la longitud muy acusadaalrededorde la

intensidadde cristalización(Fig. 4). Ademásdichareducciónesdel 1 .5 % en longitud,

lo que nos proporcionauna reducción del 3.37 % en volumen, de acuerdocon la

bibliografía.
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