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RESUMEN

La medida de la susceptibilidad magnética AC y su dependencia con la temperatura, la
amplitud y frecuencia de un campo magnético AC, es una técnica que permite caracterizar
materiales magnéticos. Ademas de proporcionar una caracterizacion magnética detallada de
los compuestos, la medicidon de la susceptibilidad AC no requiere de ningun contacto
eléctrico. Por esta razon, esta técnica es tan ampliamente utilizada para el estudio de nuevos
materiales magnéticos.

El principio de medicion de susceptibilidad magnética AC se basa en la técnica de
inductancia mutua entre dos bobinas; el susceptometro AC generalmente consiste de una
bobina primaria y dos bobinas secundarias ubicadas coaxialmente (bobinas de captacion)
las cuales estan en serie y en contrafase, de tal forma que en la ausencia de muestra el
voltaje inducido es cero. Si una muestra es introducida en una de las bobinas de captacion,
se produce un voltaje de desbalance proporcional a la susceptibilidad magnética de la
muestra.

El sistema implementado permite medir la susceptibilidad magnética en funcién de la
temperatura y un campo magnético AC. Para la medida del voltaje en las bobinas
secundarias se usé un amplificador lock-in. Se realizaron algunas medidas sobre materiales
magnéticos con comportamientos reportados en la literatura. Las medidas de

susceptibilidad fueron comparables cualitativamente.
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INTRODUCCION

La técnica de susceptibilidad magnética AC es un metodo extremadamente simple
y elegante que permite medir las propiedades dinamicas y estaticas de los materiales
magnéticos. La técnica fue inicialmente desarrollada en 1938 por Casimir y DuPré [1,2],
quienes desarrollaron investigaciones del estado intermedio y caracteristicas elementales de
apantallamiento en superconductores. Sin embargo, por muchos afios fue empleada
principalmente en bajas temperaturas como un método conveniente para monitorear la
dependencia de la temperatura de Curie en sales paramagnéticas diluidas. No fue sino hasta
los afios 60s, que la susceptibilidad AC llego a ser ampliamente reconocida como una
herramienta de laboratorio que permitia investigar densidades de corriente critica y evaluar
cualitativamente el modelo tedrico de estado critico de los superconductores [2]. Con el
interés en el estudio tedrico y experimental del problema de "spin glass” (vidrio de espin)
en la década de los 70s, la susceptibilidad AC surgié como una técnica preferida para la
extraccion de informacion detallada sobre la evolucion de los estados de “spin glass” y
asociar la dindmica del espin en aleaciones magnéticas diluidas. Los descubrimientos de
cupratos superconductores de alta temperatura critica en la década de los 80s incitaron el
interés en la técnica de susceptibilidad magnética AC; finalmente lleg6 a ser establecida
como una herramienta universal e indispensable para la caracterizacion, tanto cualitativa

como cuantitativa de materiales superconductores [2].

Por otro lado, la medicion de susceptibilidad magnética AC es particularmente difundida
por ser una técnica de bajo costo, no destructiva, es rapida, ademas, por la cantidad de
informacion que brinda sobre las propiedades magnéticas [3-6] permitiendo el estudio no
solo de nuevos materiales magneticos sino también el estudio en campos como deteccion
de areas o suelos contaminados y en la cuantificacién de niveles de polucion, lo que

actualmente se conoce como magnetismo ambiental [6,7].



El presente trabajo estd orientado a describir el proceso de disefio e implementacion de un
sistema de medicion de susceptibilidad magnética AC, que permite hacer mediciones de
materiales magnéticos en blogue en funcién de la temperatura y de un campo magnético
AC. Este sistema constituye una herramienta de utilidad para fomentar la investigacion en
las areas de desarrollo de nuevos materiales magnéticos, hasta areas tan disimiles como
magnetismo ambiental, tanto en el laboratorio de Bajas Temperaturas FISBATEM de la

Universidad del Cauca, como en los grupos de investigacion del Departamento de Fisica.

El documento esté distribuido de la siguiente manera: el primer capitulo presenta una breve
discusion sobre el sentido fisico de la susceptibilidad magnética AC, ademas de un recuento
de la técnica utilizada para su medicion. EI segundo capitulo describe el disefio del sistema
de bobinas y la técnica lock-in. El tercer capitulo describe la instrumentacion, el montaje
experimental utilizado y el funcionamiento del sistema. En el cuarto capitulo se realiza la
caracterizacion del sistema y se exponen las medidas de susceptibilidad magnética en
muestras con transicion superconductora y transicion ferro-antiferromagnética, finalmente

las conclusiones sobre el sistema disefiado y recomendaciones.



1. MARCO TEORICO

En este capitulo se exponen los principios fisicos basicos del magnetismo, ademas, se da
una descripcion general de la susceptibilidad magnética AC y la técnica empleada para su

medida.

1.1. GENERALIDADES

Para realizar el estudio de los materiales magnéticos se debe partir de la descripcion y
medicién de su magnetizacion M. Aunque la determinacion del campo magnético asociado
con una distribucion de una magnetizacion arbitraria puede ser muy complicada, si el
material tiene la forma de un gran cilindro y la magnetizacion es constante en todos los
puntos a lo largo de su eje, la situacion se simplifica [8].

El modelo microscépico para la magnetizacion en blogue proviene de las contribuciones de
las corrientes de lazo generadas por los &tomos 0 moléculas, del aporte del espin asociado a
los electrones y en menor medida, del espin nuclear. En el interior del material las
corrientes de lazo adyacentes son opuestas en direccion y por lo tanto no producen un
campo magnético. (La cancelacion de las corrientes de lazo es estrictamente correcta si la
magnetizacion es constante). Sobre el contorno del material, sin embargo, las corrientes de
lazo no son opuestas y aparece una densidad de corriente superficial M x n (corriente por
unidad de longitud), donde n es la normal a la superficie [8]. Para una magnetizacion M
a lo largo del eje de la muestra con forma cilindrica, la densidad de corriente es constante
e igual a M. Esta corriente circula alrededor del cilindro, igual a la corriente en un solenoide
y el campo magnético en el material es el mismo que en un solenoide Bm = poM con

M =nl, (donde I es la corriente y n es numero de vueltas por unidad de longitud) [8,9].

Si una muestra se coloca en un campo magnético uniforme Ha cuya orientacién es paralela
al eje de la muestra, la densidad de flujo local, es la superposicion del campo aplicado y el

campo debido a la magnetizacion [8]:



B:luO(Ha_'_M) (11)

Para algunos materiales la magnetizacion es cero en ausencia de un campo aplicado y deja
de ser cero como una respuesta a un campo aplicado. Para una respuesta lineal de los

materiales, la magnetizacion sera proporcional a este, por lo tanto:

M = H, 12)

Donde y es un parametro caracteristico del material, llamado susceptibilidad magnética y
se define como la razén entre la magnetizacion inducida en el material M y la intensidad de
campo magnético aplicado Ha [8]. La susceptibilidad magnética de un material se puede ver
como una medida de la facilidad que presenta un material a ser magnetizado por un campo

Ha. Reemplazando la ecuacién (1.2) en la ecuacion (1.1) se tiene:
B=u,1+H, (1:3)

Segun el valor de la susceptibilidad los materiales pueden clasificarse magnéticamente en:

e Diamagnéticos y <0
e Paramagneticos y >0

e Ferromagnéticos y>>1

[Para mayor informacion leer anexo A]

1.2. LA SUSCEPTIBILIDAD MAGNETICA AC

Los métodos clasicos para la medicion de la susceptibilidad magnética son la balanza de
Faraday y el Magnetometro de Muestra Vibrante (VMS) [10]. Las versiones modernas de
estos experimentos son hechas por medio de sistemas de SQUID. En todos estos
experimentos se determina la susceptibilidad estética xt (M / H ) dividiendo la medida de

magnetizacion M entre el campo magnético aplicado Ha. Se puede usar dicha aproximacion



solamente si M o Ha, 0 al menos la relacion entre estas dos cantidades es definida. Sin
embargo, al tratar con sistemas magnéticos desconocidos, no es justificable utilizar esta
aproximacion. En tales casos se tiene la ventaja de usar la técnica de susceptibilidad AC y
determinar la variacion de la magnetizacion respecto el campo externo aplicado, segun esta
expresion, yac= dM / dHa. La electronica moderna hace esta técnica tan sensible como la
técnica de susceptibilidad para variables estaticas [10]. La pequefia amplitud del campo AC
brinda informacidn que se utiliza en el estudio de la microestructura magnética, mientras
que la posibilidad de variar la temperatura, adiciona informacion importante acerca de la

dindmica energética de los sistemas que se desean estudiar

En la Figura 1.1 se muestra una curva de la magnetizacion M respecto al campo magnético
externo Ha. En un experimento estatico se determina M, y la susceptibilidad magnética DC,
xoc, se obtiene al dividir M entre el valor de Ha. Si se estudia la susceptibilidad magnética
AC, yac, una componente oscilante dHa = HaoCos(wt) (donde Hao corresponde a la amplitud
del campo AC), se suma al campo externo y a su vez la magnetizacion posee una
componente oscilante dM que se suma a la componente DC de la magnetizacion[10]. En un
experimento AC, se determina dM/dHa que es la pendiente de la curva de magnetizacion al
valor especifico del campo magnético externo DC. En el caso ideal paramagnético donde M
versus Ha es una linea recta en campos pequefios, se espera que la susceptibilidad
magnética AC, sea igual a la susceptibilidad DC (yac = ypc). Sin embargo, en la fisica
experimental no se presenta dicho comportamiento [10].

M

A

»— Ha

dHa
Figura 1.1. Variacion de M con respecto al campo aplicado Ha



Si el campo magnético aplicado a largo del eje de la muestra solo es oscilante (no tiene

componente DC) y tiene una frecuenciaw:

H, =H_, cos(at) (1.4)

En respuesta al campo Ha la densidad de flujo local B en la muestra, presentara un retardo o
adelanto en fase con respecto a Ha. Para pequefios campos AC aplicados la respuesta sera
no lineal. El resultado es una onda periddica distorsionada en donde ni B ni M se pueden
expresar como una funcion senoidal de una sola frecuencia y la densidad de flujo promedio

local <B> en la muestra se expresa en series de Fourier [5,9]:

(B)= ﬂoHaoi[ﬂ'n cos(nat) + ,sen(nat)] (1.5)

Donde pn'y pn” son la permeabilidad real e imaginaria relativa respectivamente.

Si se considera el primer arménico de la densidad de flujo promedio local en la muestra y
multiplicando a los dos lados de (1.5) por cos(«t) e integrando sobre t desde 0 a 27/, que

corresponde a un periodo de oscilacién, se obtiene:

22
I (B)cos(at)dt = 1, H (7 @) 11, (1.6)

0

Similarmente, multiplicando a los dos lados de (1.5) por sen(t) e integrando sobre t desde

0 a 27/®, Se obtiene;

2,
[(B)sen(at)dt = oH o (7| 0) 1 (17)

0



Sin embargo, la permeabilidad relativa compleja p se define en términos de la

susceptibilidad magnética compleja y como [8]:

u=1+y (1.8)

y considerando que la susceptibilidad magnética AC se puede expresar como [2]:

X=x+in (1.9)

se tiene que:
2i=m -1 (1.10)
= (1.11)

Con la ayuda de las ecuaciones (1.5) a (1.11) se puede escribir la componente real y1' e

imaginaria y1" de la susceptibilidad en términos de la induccion magnética promedio local

(B) como [5]:

25 (1.12)
7 =—2 [(B)cos(at)dt |—1
T, Mo 0
" @ 2?{8) (et)dt (1.13)
L= —— sen(w .
Z ”/’lOHao 0

Por lo tanto, la componente real de la susceptibilidad y1 da una expresién cuantitativa de la
cantidad de penetracion de flujo magnético dentro de la muestra. Un ejemplo claro de la
aplicacion de la ecuacion 1.12, se da en los materiales superconductores de tipo | que
presentan una expulsion total de las lineas de campo a bajas temperaturas (cuando la

temperatura T es menor a Tc, donde Tc es la temperatura critica), efecto conocido como



Meissner [para mayor informacion leer anexo A]. Para este caso la integral de la ecuacion
1.13, se vuelve cero y la parte real de la susceptibilidad es menos uno (31" = -1), indicando
que el material superconductor se convierte en diamagnético perfecto. Y para T > T, ocurre
una penetracion total del flujo, la integral vale 1, entonces y1 = 0.

Por otro lado, la componente compleja de la susceptibilidad y1 " est4 asociada con procesos
de absorcion o irreversibilidad magnética, que surgen de procesos de disipacién de energia
dentro la muestra, por ejemplo, debido al movimiento de lineas de flujo cuantizadas en el
estado superconductor o por efectos como corrientes de Eddy en el estado normal. Ademas
un material en el estado superconductor y1'= 0, mientras que en el estado mixto

superconductor y1~ es un pequefio valor positivo menor que 1.

1.3. ALGUNAS MEDIDAS DE SUSCEPTIBILIDAD MAGNETICA AC

En la figura 1.2 se muestra una medida de susceptibilidad magnética de

LaBaCa(Cu1-xZnx)O7-¢ para diferentes concentraciones de Zn [11]

1- PURE

- 1.0%2Zn
- 1.5%Zn
- 2.0%Zn
- 2.5%Zn
- 3.0%Zn

x"(SI UNITS)
Gt s N

-0.32 4 32 [1

¥"(SI UNITS)
o
g
T

-1.28 L I i 1 1 1 1 1 n
0 20 40 60 80 100

TEMPERATURE (K)

Figura 1.2. Susceptibilidad magnética AC de LaBaCa(Cu1-xZnx)O7-s para diferentes
concentraciones de Zn




En la figura anterior, se puede apreciar la componente real e imaginaria de la
susceptibilidad. El material describe un comportamiento tipico superconductor. Al
examinar la componente real se puede apreciar el comportamiento diamagnético del
material superconductor. Por otro lado, de la ubicacién, el ancho y la altura de los picos en
la componente imaginaria, es posible obtener informacion sobre el comportamiento de la

superconductividad en las fronteras de grano de la muestra.

En la figura 1.3, se pueden apreciar las curvas de susceptibilidad magnética del compuesto

LaMnOs, para diferentes valores de frecuencia [12]

0.35 T —— , '
7
0.30+ 1
=0 |
_ 0.25-
'_E :
= 0.20-
= 0.15+
O 50 Hz
0.10- L] 750 Hz
O 7.5kHz
0.05 r T v T T 1
0 50 100 150 200 250 300

Temperature (K)

Figura 1.3. Susceptibilidad magnética de LaMnO0s para distintos valores de frecuencia

En la figura anterior, se muestra la susceptibilidad de LaMnOs+s con 6=0.0 para tres
frecuencias 50 Hz, 750 Hz Y 7.5 kHz. Se observa la dependencia del pico de la
susceptibilidad, claramente con la frecuencia, en donde la altura del pico decrece con el
incremento de la frecuencia. La susceptibilidad aumenta con el descenso de la temperatura,
siguiendo el comportamiento de la ley Curie-Weiss, antes de aparecer el pico a los 134 K.
Estos comportamientos sugieren una transicion antiferromagnética caracteristica de las

frustraciones de los sistemas “spin glass” [12].



1.4. PRINCIPIO DE MEDICION

El principio de medicion de la susceptibilidad magnética AC involucra someter una
muestra a un pequefio campo magnético alterno, generado por una bobina primaria o
excitadora. Debido a la presencia de la muestra se da una variacion del flujo magnético que
es recogido por una bobina captadora que rodea la muestra y se detecta un voltaje inducido

en la bobina, tal como se muestra en la figura 1.4.

Bobina primaria

104444.
' 0’

i N

Muestra =~ DBobina captadora

PP o
/,:/fu A
A\

'

<

Figura 1.4. Configuracion para la medida de la susceptibilidad magnética AC

Este voltaje es proporcional a la derivada temporal de la magnetizacion de la muestra.
Usando el concepto de inductancia mutua se puede derivar una expresion para la
susceptibilidad magnética en términos de cantidades directamente medibles [5,10].
Suponiendo que la muestra tiene la forma de un gran cilindro, (donde la distribucion de
densidad de flujo de un cilindro uniformemente magnetizado, es la misma que la de un
solenoide de un gran tamario) esta se puede modelar como una bobina interna.

El flujo magnético total @ sensado por la bobina captadora se puede calcular a partir de la

densidad de flujo magnético B, o desde el potencial vectorial magnético A [5]:

O = j j B.di = j Ads (1.13)
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Donde da’es el diferencial de area y ds’ es el diferencial de contorno de la bobina

captadora. La inductancia mutua para la bobina primaria es [5]:

. _ (1.14)
LB
N Ni NI

Lsp es la inductancia mutua entre la bobina primaria y la bobina de captacion, i y N, son la
corriente y el nimero de vueltas en la bobina primaria respectivamente. La fem inducida en

la bobina de captacion debido a la bobina primaria es:

do di (1.15)
——=-L, —
dt ¥ dt

Pero la magnetizacion es M = Ni/l, donde | es la longitud de la bobina primaria. Entonces:

.l a9
dt

Y de acuerdo con las ecuaciones (1.2) y (1.4), se obtiene [5]:

v (1.17)

rms

£ odH
Donde vrms Y Hrms son los valores rms del voltaje y del campo magnético aplicado generado
por la bobina primaria. Generalmente no se mide Lsp ya que es mas conveniente determinar
una constante de calibracion o que depende de la geometria de la bobina captadora
[2, 5, 13]:

oN

X = m (1.18)
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Donde y [A-m?-V ™ -s] es la susceptibilidad, « es la constante de calibracion, vims [V] €s
el voltaje promedio en la bobina captadora, Vs [m®] es el volumen de la muestra, f [s7]

es la frecuencia y Hrms [A.m] es el campo magnético promedio aplicado.

Una de las méas simples geometrias con la cual se puede calcular el valor de « es aproximar
la muestra a un dipolo magnético, cuando el tamafio de la muestra es pequefio en
comparacion con el radio de la bobina captadora. Por ejemplo, cuando la muestra es una
esfera uniformemente magnetizada con respecto a la bobina. Por lo tanto, el valor de « se

puede calcular por la siguiente expresion [2, 5, 13]:

[(Lo1)% + 17T (1.19)
T N,

Donde o es la permeabilidad magnética del vacio, Is, rs y Ns, son la longitud, el radio y el

numero de vueltas de la bobina captadora respectivamente.

Considérese un sistema conformado por una bobina primaria (excitacion) que produce un
campo magnético AC casi uniforme y dentro de la bobina primaria estdn unas bobinas
secundarias, constituidas por dos bobinas en serie de igual nimero de vueltas y en contra-
fase, como se ilustra en la figura 1.5. La muestra se sitla en una de las bobinas (bobina
captadora), mientras la otra bobina (bobina de referencia) esta vacia [4, 5, 10].

Bobina primaria
Bobina d=
. referencia
Bobinas
sacundarias
Musstea ~~ Bobina captadora

Figura 1.5. Configuracion bobina primaria y bobinas secundarias.
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El voltaje en las bobinas secundarias es:

v =-22 (1.20)

y teniendo en cuenta que las bobinas estan en serie y contrafase, el flujo total es:
® =y, N M +H,)-H,] (1.21)

Si M(t) denota la induccion magnética promedio dentro del volumen Vs de la muestra, el
flujo magnético a través de las Ns vueltas de las bobinas secundarias en contrafase y de

radio rs sera: [4,5]:

(1.22)
@ :ILlOﬂrSZNSM (t)
y el voltaje es:

dM (t) (1.23)

v(t) = —u ar*N
() IUO S S dt

Pero M(t) se puede expresar en términos de la susceptibilidad magnética compleja

(', yn) en series de Fourier: [4, 5]:

M(t) = Haoi[;(,'1 cos(nat) + y.sen(nat)] (1.24)

n=1
Reemplazando la ecuacion (1.24), en la ecuacion (1.23) se obtiene:

v(t) = Voin[zgsen(nwt) — ' cos(nat)] (1.25)

n=1
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2
Donde V, = gy, oN H
Si se considera el armonico fundamental (n = 1) el voltaje sera:

V(t) =V, (zisen(et) — z, cos(at)) (1.26)

La ecuacion (1.26) describe la relacion entre las componentes de la susceptibilidad
magnética AC, con el voltaje medido en las bobinas secundarias y es el principio de

medicion que se implementd en este trabajo.
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2. DISENO DEL SUSCEPTOMETRO

El disefio del susceptometro fue determinado por el tipo y dimensiones de la muestra a
analizar. Ciertamente diferira dependiendo si se desea hacer mediciones de material en
bloque, peliculas delgadas o cristales [5]. Ademas, se tiene que decidir qué tan grande sera
la amplitud del campo AC que se quiere obtener y cual es la maxima frecuencia deseada
para ese campo. Por tal razén se disefié en primer lugar el sistema de bobinas teniendo en
cuenta las consideraciones técnicas en su construccion, se presenta el disefio de una fuente
de corriente necesaria para mantener la amplitud del campo AC constante y finalmente la

técnica de medicion del voltaje inducido en las bobinas secundarias.

2.1. DISENO DEL SISTEMA DE BOBINAS

Un inductor real tiene, en primera aproximacion, el circuito equivalente de la figura 2.1, por
lo tanto, la impedancia que presenta dependerd de muchos factores entre estos, la

frecuencia de trabajo, los materiales de construccion y la temperatura [14].

Figura 2.1. Aproximacion para un inductor real.

Donde,

e Ri: Resistencia 6hmica debido al enrollamiento del alambre de cobre.
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e Rp: Resistencia de pérdida por efecto skin. Este efecto es apreciable en conductores
de grandes secciones y es funcion de la frecuencia.

e Cq: Capacitancia distribuida entre las espiras y el blindaje que las rodea. Las
pérdidas son significativas para frecuencias muy altas.

¢ Ra: Resistencia de pérdida por corrientes de Eddy e histéresis

El modelo planteado en la figura 2.1, aunque es un modelo real, es muy complejo de
analizar, por tal razén, se hicieron algunas aproximaciones. En primer lugar se desprecio el
efecto de Rp, ya que en el disefio se usaron cables con didmetros en el orden de los
milimetros. También se desprecio el efecto de Cq, porque las frecuencias de trabajo
maximas son de 10 kHz [14]. Y se desprecié el efecto Rq, debido a que la intensidad de
campo magnético es muy baja, y los efectos de perdidas por corrientes de Eddy se hacen
despreciables, y los fendbmenos de histéresis no se presentaran ya que el material en que

estad construido el carrete es no magnético. Por lo tanto, el modelo aproximado para la

gx_r
5

Figura 2.2. Modelo aproximado de la bobina primaria.

bobina primaria es:

Para obtener una expresion de la corriente del circuito de la figura 2.2, se plantea la
siguiente ecuacion [14]:
_ (2.1)
L¥+ R_i(t) = v(t)

Donde
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v(t) = Vmejwt (2.2)

y L es la inductancia de la bobina

Donde vm es la amplitud de la sefial entregada por la fuente de voltaje y w=2xf es la

frecuencia angular.

Una solucién para la ecuacion (2.1) es:

i(t) = Ae '™ (2.3)

Donde A es la amplitud de la corriente.

Reemplazando (2.3) en (2.1) se obtiene lo siguiente:
(Ljo+R,)Ae!* =v_e* (2.4)
Despejando A de (2.4) y reemplazandola en (2.3) se obtiene:

v_el@h (2.5)
m

i(t) =
I() \/R|_2+(L6e))2

Donde

L

_ Lo
,B—arctgL = j

Tomando el valor rms de i(t) en (2.5), se obtiene lo siguiente:

i Vin (2.6)

™ 2R+ (L)’

Y teniendo en cuenta que la inductancia para un solenoide es [8]:
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Si se considera el campo magnético promedio para un gran solenoide de la forma [8]:

_ IUONirms (28)

rms
I

H

Donde Mo es la permeabilidad magnética en el vacio, N numero de vueltas del solenoide, |

es la longitud del solenoide y irms la corriente promedio.

Reemplazando (2.6) y (2.7) en (2.8) se obtiene:

_ 4N v

I m‘ZNZ,u 2
e

Considerando el efecto de la resistencia 6hmica, debida al conductor, se puede hacer una

(2.9)

rms

aproximacion del valor de resistencia de la bobina, dependiendo del diametro del alambre,

el nimero de vueltas y el radio de la bobina, de la siguiente forma:

R, = ZerL N (2.10)

r

a

Donde p es la resistividad del conductor, r. radio del solenoide y raes el radio del alambre

de embobinado. Reemplazando (2.10) en (2.9) se obtiene:
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HN v

Hrms = 2 : 2 (2.11)
| NG 21, N2,

La ecuacidn (2.11) es una expresion muy util para calcular el valor del campo magnético en
funcion de pardmetros como la longitud, radio y el namero de vueltas de la bobina, el
calibre del cable, la amplitud y frecuencia de la fuente de corriente.

En la figura 2.3 se muestra el comportamiento de Hrms respecto el nimero de vueltas N,
segln la expresion (2.11).

! . - E :
o T4 Y, 5 : : . 0.5kHz
st e 5 : + LkHz
SD beee & +. i .‘ ................ A 2kHZ
: + : : LI : :
co A H : ' 0 5:kHz
o 5++ : e, X 10kHz :
................. L R S
40 : : Pl : f-, : :
w o & : +-i- . e,
3 a *s T,
2 : :
] & S, e
) 0 E o & +-|-+ tey
E :ﬂ& : +4
i @ - . +‘F‘+++ E
..., . - e’ - T - IS G 8 NPT .
: o B, oaf ++4g
# o =80 oo :
e Jog, 10008884, | :
MO p s B GG%Q@SDGQ ............... &%M
! Tt G@% : : A
DCGGGD?GCI'D I x MR oo w LR R TR x?????????1

a a00 1000 1500 2000 2600 3000 3500 4000
Mo. de Vueltas

Figura 2.3. Curvas de campo magnético en la bobina primaria respecto al nimero de
vueltas.

La curva con comportamiento lineal es el campo méximo generado para un valor constante

méaximo de corriente AC generado por el amplificador de corriente Las curvas restantes
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muestran los valores de campo magnético, que se pueden obtener en la bobina con las
caracteristicas de la tabla 2.1, para diferentes frecuencias y un voltaje de 5 Vpp en el

amplificador de corriente.

Tabla 2.1. Caracteristicas del sistema de bobinas

Didmetro Distancia
No. Alambre Separacion
Vueltas Longitud | Radio (mm) rome mm)
AWG
(mm) (mm)
Bobina 1000 36 7.5 0.16 NA
Primaria
Bobina 600 c/u 8 55 0.1 8
Secundaria

Los puntos de interseccion entre las curvas para distintos valores de frecuencia y la curva
con comportamiento lineal, da el nimero de vueltas dptimo, para un valor de campo
magnético deseado. Sin embargo, el disefio es 6ptimo solo para un valor de frecuencia
dado. Por ejemplo, el punto de interseccion entre la curva correspondiente a la frecuencia
de 10 kHz y la curva con comportamiento lineal, es de aproximadamente 1000 vueltas, para
un campo magnético de 5 Gauss. Por encima de esta frecuencia, hay una disminucion en la
corriente lo que implica una disminucion en el campo, debido al aumento de la reactancia
inductiva. De tal forma que, por debajo de este valor de frecuencia se garantiza que el

campo maximo no sea menor que 5 Gauss.

Un factor importante a considerar, es la frecuencia maxima del campo deseado. Para
frecuencias muy altas, se presentan efectos como capacitancias parasitas que podrian causar
efectos como frecuencias de resonancia, provocando una variacion en la amplitud y la fase

de la sefial medida. Otro efecto es el aumento de la reactancia inductiva, lo que conlleva a
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un decremento en la corriente del circuito de la bobina primaria, en cuyo caso habria que
adicionar una etapa de potencia para amplificar la corriente. Por otro lado, el valor de la
resistencia 6hmica debe ser el menor posible para evitar las variaciones abruptas de

corriente en el proceso de descenso de temperatura.

Con estas consideraciones se encuentra que el campo magnético aproximado seria de
5 Gauss y el numero de vueltas estaria entre 1000 y 1200 para una frecuencia maxima de
10 kHz.

En el disefio de las bobinas secundarias, se debe tener en cuenta que el volumen de la
muestra no sea despreciable comparado con el volumen de la bobina. Esto se debe a que el
voltaje sensado se mide por comparacion del flujo desplazado en la bobina captadora, con
el flujo presente en la bobina de referencia [5]. Por lo tanto, el volumen de la muestra debe
ser lo mas cercano posible al volumen de la bobina captadora. Ademas, un gran numero de
vueltas actuara como un amplificador de voltaje y se incrementard la sensibilidad,
idealmente se selecciona el diametro del alambre lo méas pequefio posible. Otro factor
importante es la separacion entre las bobinas, no deben estar muy juntas para evitar el
acoplamiento del flujo magnético. La escogencia de separacion recomendada es
equivalente a la longitud de una de las bobinas secundarias [5]. En la figura 2.4 se muestra

el disefio y las dimensiones.
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Figura 2.4. Dimensiones del carrete (unidades en mm).
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Otro factor importante es el material del carrete del embobinado, que debe tener las
siguientes propiedades.
¢ No magnético

e Buen conductor térmico
Para esto se optd por el acero inoxidable 304.

2.2. DISENO DE LA FUENTE DE CORRIENTE

Hay una consideracidn experimental que se debe tener en cuenta en el disefio presentado en
la seccion anterior. Cuando se hace el descenso de la temperatura hay una pequefia
variacion de la corriente que pasa a traves de la bobina primaria, esto se debe a que la
impedancia en la bobina cambia, lo que implica un cambio no solo en la amplitud sino en
la fase de la corriente.

Por tal razén, es necesario disefiar una fuente de corriente que no dependa de las
variaciones de la impedancia. Para suplir esta necesidad se optd por una fuente de corriente
controlada por voltaje. Dentro de las configuraciones mas conocidas estd la de Howland,

[10,15] cuya configuracion basica es la que se muestra en la figura 2.5.

R1 R3

N
\:

i
R5
V. (m) >——} =
2L

R2 R4

 — |
L —

|

I

Figura 2.5. Configuracion basica de una fuente de Howland.



En donde la corriente lo es independiente de Z. y su magnitud estan en funcion del voltaje

de entrada Viy Rs, siempre y cuando R1 =R2=R3=R4

Al (2.12)

Para alimentar los amplificadores operacionales se implementd una fuente dual de voltaje

[15], el esquema se muestra en la figura 2.6

LM3L7 (CISIPADOR TO300)

LN4007 H
= |
::::._: l 3K
- _:::
.1 150 .1 =
KBL o~ = 5K = .
4 amp LQJ,.
1—— < o— _C u
'T = 1 = L Lnl
— K, =%
L 1 7= A
127,48 L L L'SK L1 T
2 AMP 150 =
— =
= ‘ 3K
i |
1N40O7

N
%
LM337 (DISIDADOR TO300)

Figura 2.6. Fuente de voltaje dual.

2.3. TECNICA LOCK-IN
Cuando se detectan sefiales de corriente alterna muy pequefias (en el orden de los

microvoltios) pueden realizarse mediciones precisas aun cuando en apariencia las sefiales a

medir estén “ocultas” por el ruido. Esto es posible gracias a los amplificadores lock-in que
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utilizan una sefial de referencia y una técnica conocida como deteccion sensible a la fase.
Las sefiales de ruido y las de otras frecuencias que no sean la de referencia se rechazan y no
afectan la medida, permitiendo asi que el instrumento tenga una gran sensibilidad [16].

Normalmente el sistema se excita a una frecuencia fija (desde un oscilador o generador de
funciones), y el lock-in detecta la respuesta del sistema a la frecuencia de referencia. Por
ejemplo, la sefial de referencia es una onda cuadrada a una frecuencia wr que puede estar
sincronizada con la sefial de salida del generador de funciones. Si la salida del generador de
funciones se usa para excitar el sistema, la respuesta es Vsosen(wrt+0sig) donde Vso, wr Y Bsig

son la amplitud, la frecuencia angular y la fase de la sefial a medir, respectivamente.

El amplificador lock-in genera su propia sefial de referencia interna mediante un PLL
(phase-locked-loop) enlazandose a la sefial de referencia externa. Por lo tanto, la referencia
interna es Vrwsen(wit+6rer) [10][11], donde wL, Vro y Oret Son la frecuencia angular, la
amplitud y la fase de la sefial de referencia, respectivamente. El lock-in amplifica la sefal
que se desea medir, y la multiplica por la sefial de referencia usando un detector sensible de
fase (PSD) o multiplicador. La salida del PSD es simplemente el producto de dos ondas

senoidales:

VPSD = VsO\/rosen(a)rt + Hsig )Sen(a)Lt + eref )
(2.13)
= 1/2V50VrOCOS([a)r - COL].t + esig - gref ) -

112V V icos([w, + o Jt+ 65, +6.)

Las salida del PSD son dos sefiales AC, la primera con la diferencia de frecuencias
(wr— 1) y la segunda con la suma de frecuencias (ewr + wL). Si la salida del PSD es filtrada
por un filtro pasabajas, la sefial con la suma de frecuencias es removida. En el caso
particular en que wrsea igual a w. la sefial serd DC. Por lo tanto la sefial de salida del PSD,

despues del filtro sera:
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Vo, =112V, V,,c0s(0) (2.14)

Donde 6 = 6sig— Orer, €S la diferencia de fase entre la sefial medida y la referencia.

En la expresion (2.14) se puede ver que hay una dependencia de la amplitud de la sefial
medida con la fase. Para eliminar esta dependencia se adiciona un segundo PSD. Si el
segundo PSD multiplica la sefial de entrada proveniente del sistema en observacion, con la
sefial de referencia con un desfase de 90° es decir, Viosen(wLt+6rer+90°) y se pasa el

producto de las sefiales por un filtro pasabajos, se obtiene lo siguiente:

Vg, =12V, V,s5en(6) (2.15)

Ahora se tienen dos salidas, una proporcional a cos(0) y la otra a sen(0). Si se llama a la

primera componente X y a la segunda Y

X=1/2V4V,cos(6) (2.16a)

Y =1/2V,V,sen(6) (2.16b)

Las expresiones (2.16a) y (2.16b) representan la sefial como un vector relativo a la
referencia del lock-in. X se llama componente en fase y Y componente en cuadratura. Esto

es porque cuando 0 = 0, X mide la sefial mientras que Y = 0. [16,17]

Ahora, el célculo de la magnitud (R) de la sefial en modo vector ya no va a depender de la

fase entre la sefial medida y la de referencia:
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— 2 28112
R =(X?+Y})? =V, o1

Un lock-in con dos PSD puede medir directamente X, Y y R. La fase 0 entre la sefal y la

0 = tan'l(iJ (2.18)
X

referencia se define como:

El lock-in toma una sefial de referencia y como sefial de entrada el voltaje medido en las

bobinas secundarias. El voltaje de referencia se puede expresar como:

V. =V, sen(at) (2.19)

Donde Vo es la amplitud de la sefial de referencia.

Con respecto a la sefial de referencia el voltaje en las bobinas secundarias se puede expresar

como:

V, =V cos(at - 6) (2.20)

Donde 6 es el &ngulo de desfase con respecto a la sefial de referencia y Vso es la amplitud

de la sefial en las bobinas secundarias. La ecuacién (2.20) se puede expresar como:

V, =V, cos(at) + V, sen(at) (2.21)

Donde
V, =V, cos(d) (2.22q)
V, = Vsen(d) (2.22b)
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Igualando las expresiones 1.26 y 2.21 se obtiene lo siguiente:

V, =v|z (2.23a)

V, =N\ 4 (2.23b)

De esta forma se consigue una expresion que permite medir la componente real e

imaginaria de la susceptibilidad con un amplificador lock-in.
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3. DISENO DEL SISTEMA DE ADQUISICION DE DATOS

En este capitulo se presenta el sistema de adquisicion de datos para las medidas de
susceptibilidad magnética en funcion de la temperatura.

Para medir y registrar las propiedades magnéticas se necesita un control, un sensado de la
temperatura y un registro de la amplitud y la fase en las bobinas secundarias. Por tal razén
se ha disefiado y desarrollado un sistema de adquisicion utilizando e interconectando

diferentes equipos.

3.1. ESTRUCTURA DEL EQUIPO DE MEDICION PROPUESTO
El disefio del sistema esta conformado por las siguientes partes:

e Sistema de bobinas

e Generador de sefales

e Fuente de corriente controlada por voltaje (Circuito de Howland)
e Amplificador lock-in

e Multimetros digitales

e Sistema criogénico.

e Equipo de vacio.

e Sensor y controlador de temperatura

e Tarjeta GPIB

e Computador

e Software para la adquisicion de datos

3.1.1. Sistema de bobinas
El sistema de bobinas (ver figura 3.1) permite aplicar un campo magnético AC y medir la

respuesta de una muestra magnética, que se traduce en un voltaje inducido, para medir este

voltaje es necesario usar un amplificador lock-in como se aclard en la capitulo anterior.
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El amplificador lock-in no tiene una interfaz automatica para adquirir y guardar los datos en
un computador, por esta razon se optd por el uso de dos multimetros digitales con puerto
GPIB [ver anexo B].

Las salidas del lock-in (componentes Vxy Vy) se conectan a las entradas de los multimetros
digitales y se interfasan con el computador a través de una tarjeta GPIB; se desarrolla una
aplicacion en labview que visualice y almacene los valores medidos por el lock-in en

tiempo de ejecucion.

3.1.2. Generador de sefales

La sefial de entrada del sistema de bobinas y la sefial de referencia para el lock-in las provee
un generador de sefiales RIGOL DG1022 [17].

Las caracteristicas principales son
e Numero de salidas: dos salidas con diferente frecuencia.
e [Forma de onda: senoidal, cuadrada, triangular, rampa, pulso

e Rango de frecuencias: 1Hz — 10MHz
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Figura 3.2. Generador de sefiales

3.1.3. Fuente de corriente controlada por voltaje (circuito de Howland)

La fuente de corriente alimenta a la bobina primaria. Para evitar interferencias se
implemento el circuito en una PCB (Printed Circuit Board) y se usé una caja metalica para

evitar vibraciones mecanicas en las conexiones y disminuir el ruido en las sefiales.
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Figura 3.3. (2) y (b). Vista tridimensional de la PCB. (c). Caja metalica para ubicacion de la
PCB

3.1.4. Amplificador lock-in

En esta aplicacion se uso el amplificador lock-in analégico PAR 129a. Las caracteristicas

principales del equipo son: [18]
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Figura 3.4. Amplificador lock-in PAR 129a

Sefial de entrada: El lock-in utilizado tiene entradas diferenciales con 10 nV/Hz?
de ruido de entrada a 1 kHz y 100 MQ de impedancia de entrada. La escala de
sensibilidad va desde los 250 mV hasta los 100 pV.

Sensibilidad: Es la relacion que hay entre el cambio de la medida (AY) captada por
la escala del dispositivo de medicién (Y) y el cambio de una variable fisica

(AX =temperatura, voltaje, etc.) y su rango en toda la escala (X).

AY L AX (3.1)

Donde S es la sensibilidad del sensor.

Reserva dindmica: Asumiendo que la entrada de un lock-in consiste de una sefial a
fondo de escala a la frecuencia de referencia més una componente de ruido a alguna
otra frecuencia. La reserva dinamica es la relacion entre la maxima sefial de ruido
que el lock-in puede tolerar con respecto al fondo de escala y se expresa en
decibeles. Por ejemplo, si el fondo de escala esta en 1 uV, entonces la reserva
dinamica de 60 dB significa que en la entrada se puede tolerar 1 mV sin sobrecarga.
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Altos valores de RD producen una degradacion en la estabilidad de la salida,
haciendo que gran parte de la ganancia sea DC después del detector de fase. En

general se usa una RD pequefia para evitar la sobrecarga del amplificador.

e Entrada de referencia: La entrada de referencia puede ser configurada para que
responda ante ondas senoidales o ante el borde de un pulso de referencia. El rango
de la frecuencia de referencia es 0.5 Hz hasta 100 kHz, y se permite la deteccion del
primer y segundo armoénico de la referencia. Se puede cambiar la fase de referencia
desde el panel frontal con 0.1° de resolucion, o cambiarla en incrementos de 90°

para una facil medicion de las sefiales en cuadratura.

e Constantes de tiempos de los filtros: Hay un nivel de filtrado después del detector
de fase sensible, el cual suministra una graduacion variable del filtrado y de las
constantes de tiempo. Las constantes de tiempo pueden ser elegidas desde los
100 segundos para méxima reduccion de ruido hasta los 2 ms para uso en
aplicaciones con ciclos dedicados en tiempo real. Cualquiera de las configuraciones

ofrecen 6 dB/octava en el filtrado.

e Sefal de salida: Dos salidas analdgicas de + 1 V a fondo de escala.

3.1.5. Multimetros digitales

Las salidas del lock-in estan conectadas a los multimetros digitales 195A y 181. [19,20]:
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e

Figura 3.5. Dispositivos de medicion de las salidas del Lock-in para la adquisicion de datos

por GPIB

» Caracteristicas Multimetro keithley 181

Ruido: Menos que 30 nVpp o mas bajo con filtro.

Capacitancia de entrada: 5000 pF en los rangos de mV

Relacion de rechazo al modo comun (CMRR): 160 dB en los rangos de mV.
140dB sobre los rangos de V en DC y una linea de frecuencia (50 o 60 Hz)

Tiempo de asentamiento: 0.5 s.

Filtro: Digital de 3 polos; RC= 0.5, 1 0 2 dependiendo del rango.

Velocidad de conversion: 4 lecturas/segundo

Puertos: un puerto IEEE-488

En la tabla 3.1. Se muestra el rango y la resolucion del voltaje DC

Tabla 3.1. Rango y resolucién de voltaje DC del multimetro keithley 181
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5% Digitos de Resolucion

Rango

o\ 10nV
20mV 100nV
200mV v
o\ 10 puV
20V 100 pVv
200V lmv
1000V 10mv

» Multimetro keithley 195A
e Relacion de rechazo al modo normal (NMRR): Més grande que 60 db a 50 o 60

Hz.

e Relacion de rechazo al modo comun (CMRR): Més grande que 120 dB en DC y
50 0 60 Hz (con 1 kQ en cualquier lugar)

e Maxima entrada admisible: 1000 Vpico

e Puertos: un puerto IEEE-488

e Velocidad de conversion: 5 lecturas/segundo.

En la tabla 3.2. Se muestra el rango y la resolucién del voltaje DC

Tabla 3.2. Rango y resolucién de voltaje DC del multimetro keithley 195A

Rango Resolucion
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— 100nV
200mV v
v 10 pv
20V 100 pv
200V mv
1000V 1omv

3.1.6. Sistema criogénico

Se desea estudiar la respuesta de los materiales magnéticos bajo cambios de temperatura
para ello se usa un sistema criogénico y un control de temperatura. El laboratorio de Fisica
de Bajas Temperaturas (FISBATEM), cuenta con un equipo del tipo ciclo cerrado de helio.
Por su configuracion este equipo permite trabajar a temperaturas desde los 20 a los 300 K.
El sistema criogénico, utiliza componentes standard de APD™ [21], consiste en un
compresor de helio, lineas de gas o interconexién y el expansor, como se ve en la figura 3.7
y 3.8.

El equipo compresor modelo HC-2D3, refrigerado por agua, estd formado
fundamentalmente por el compresor propiamente dicho, filtros y separadores de aceite,
material absorbente y un intercambiador de calor. Tiene ademas sensores, valvulas, un
medidor de presion y un contador de horas. Basicamente cumple la funcién de enfriar,
comprimir y limpiar el helio que viene por la linea de retorno del expansor para

suministrarlo, a alta presion, por la linea de suministro.
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Figura 3.7. Dedo frio y Expansor.

El compresor debe ser refrigerado ya que genera una gran cantidad de calor como resultado
del trabajo de comprimir helio, para ello se usa unos conductos de agua. Para que el
compresor funcione debidamente deben cumplirse varias condiciones: la temperatura
ambiente debe estar entre los 10 y 38 °C, la temperatura del agua entrante deber estar entre

4y 27 °C, la del agua saliente debe ser menor que 41 °C.
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3.1.7. Equipo de vacio

El equipo de vacio es imprescindible para lograr un buen aislamiento entre el medio
ambiente y el espacio donde se aloja la muestra, asi como también la eliminacion de vapor
de agua que de otra manera podria afectar la muestra. Esta compuesto por llaves de cierre
para aislar la cdmara, transductores e indicadores para verificar los valores de presion y una
valvula de seguridad. El sistema de vacio trabaja con una bomba mecénica y con ella se

logra un vacio que varia entre 107 y 108 Torr.

3.1.8. Controlador y sensor de temperatura

Para el control y medicion de la temperatura se necesita un sistema fiable y reproducible, en
el laboratorio se dispone de un controlador de temperatura marca Lakeshore 330
(Ver figura 3.8) [22].

Este controlador es capaz de realizar un control de temperatura tipo autotuning P
(proporcional), autotuning PI (proporcional e integral) y autotuning PID (proporcional,
integral y derivativo), manual y por Zonas(10 zonas de temperatura), con una estabilidad de
control de £2.5 mK.. En el panel frontal del controlador se puede leer la temperatura de
cada sensor, la temperatura fijada por el usuario, y la fraccion de potencia de calefaccion
que se aplica. Tiene ademas, dos entradas para sensores de temperatura, un software de
calibracion (SoftCal™) y una memoria no volatil para almacenar hasta 21 curvas de
calibracion de sensores.

Tiene una interfaz GPIB y RS-232C que permite el control remoto del equipo.

El sensor de temperatura es un diodo de silicio, de la serie DT-470 de la empresa
Lakeshore, estos sensores exhiben unos elementos de sensado y precision para temperaturas
en el rango de 1.4 K a 474 K. Con en este sensor es posible usar el software de calibracion

(SoftCal™) [22], con lo cual puede mejorar significativamente su precision.
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Figura 3.8. Parte superior: dispositivos de control de temperatura. Parte inferior: medicion
de temperatura

3.1.9. Software para la adquisicion de datos

Una vez establecidas las conexiones entre los dispositivos que conforman el sistema de
medicién de susceptibilidad, se disefié una interfaz gréafica con el software Labview 8.0. Tal

como se aprecia en la figura 3.9
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Figura 3.9. Vista de la aplicacion del software de adquisicién de datos.

La interfaz permite desplegar las medidas de voltaje en las bobinas secundarias en funcion
de la temperatura, asi como su amplitud y fase. También, se tiene la opcién de seleccionar
el factor de escala de la sensibilidad y la opcién de guardar los datos de amplitud, fase y

temperatura en un archivo de texto plano para su posterior analisis.

El esquema del sistema de medida de susceptibilidad magnética AC propuesto, se muestra
en la figura 3.10
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Figura 3.10. Esquema del sistema de medicion de susceptibilidad magnética AC
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4. VALIDACION DEL SISTEMA Y DISCUSION DE RESULTADOS

Para el desarrollo del presente proyecto se utilizé un computador Dell con un sistema
operativo Windows XP SP2 y el software para la adquisicion de los datos es Labview 8.0.
El sistema permite variaciones de campo AC en un rango aproximado de 100 miliGauss a
5 Gauss, un rango de frecuencias de 100 Hz a 5 kHz en un rango de temperatura de 20 a
300 K. Para evaluar el funcionamiento del sistema es necesario hacer medidas sin muestra,
para observar la descompensacién de las bobinas de captacién y las variaciones de fase
debido al cambio de la resistencia y la inductancia en la bobina primaria y con muestra para
medir la respuesta del material, posteriormente se resta la respuesta de la medida sin
muestra de la medida con muestra para eliminar la componente de offset y obtener la

susceptibilidad magnética en unidades arbitrarias.

Las medidas de susceptibilidad AC se realizaron en dos etapas. La primera etapa se realizd
sin la fuente de corriente, en la segunda etapa se introduce la fuente de corriente controlada

por voltaje para alimentar la bobina primaria.

4.1. MEDIDAS SIN FUENTE DE CORRIENTE

Las primeras medidas se hicieron conectando directamente la salida del generador de
seflales a la bobina primaria, las pruebas se hicieron variando la temperatura entre
300 K a 20 K a una frecuencia 1.11 kHz y un valor de campo magnético aproximado de
1.4 Gauss.

En la figura 4.1, se observa la medida de la corriente en la bobina primaria en funcion de la

temperatura.
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Figura 4.1. Corriente en la bobina primaria en funcion de la temperatura sin fuente de

corriente

Como se puede observar en la figura, hay una variacion considerable en la magnitud de la
corriente, esto se debe al cambio en la resistencia de la bobina primaria y en menor medida
al cambio de su inductancia, lo que conlleva a un cambio en el campo magnético, como
consecuencia, la amplitud y la fase de la sefial medida, en las bobinas secundarias, tiende a

cambiar en el proceso de enfriamiento aln si una muestra no esta presente.

En la figura 4.2 se observa la medida de la amplitud del voltaje en las bobinas secundarias
con y sin muestra (composita 3% MgQO). Esta muestra presenta una transicion de fase

superconductora.
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Figura 4.2. Amplitud en las bobinas secundarias con y sin muestra.

Como se observa, la variacion del voltaje medido en las bobinas secundarias sin colocar
muestra es comparable al medido con muestra; esto se debe al proceso antes mencionado,
el cambio en la corriente en la bobina primaria, haciendo que la respuesta magnética debida

a la muestra superconductora por la variacion de la temperatura no sea apreciable.

Por otra parte, la fase entre el voltaje de referencia y el voltaje sensado en las bobinas

secundarias cambia (ver ecuacion 2.20), tal como lo ilustra la figura 4.3.
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Figura 4.3. Fase en las bobinas secundarias con y sin muestra.

Este cambio de la fase en la sefial medida en las bobinas secundarias sin muestra es notable

y también se debe a la variacion de la resistencia e inductancia en la bobina primaria.

Por otro lado, se podria considerar que un aporte en el cambio de la amplitud y la fase en el
sistema de bobinas, se deberia también a los cambios de la resistencia e inductancia en las
bobinas secundarias pero se hacen despreciables, ya que la impedancia de entrada del
amplificador lock-in es de 100 MQ.

En la figura 4.4, se observan las componentes Vx y Vy (ecuaciones 2.22ay 2.22b) obtenidas

de la amplitud y fase medidas por el lock-in.
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Figura 4.4. Voltaje en las bobinas secundarias con y sin muestra superconductora
(composita 3% MgO)

En la figura anterior, se observa un voltaje de offset en la componente Vx y Vy, debido a
imperfecciones en el embobinado (asimetrias entre las bobinas secundarias) y que no es
constante debido a las variaciones de la corriente, resistencia e inductancia en la bobina
primaria, en funcion de la temperatura. Por tal razon, es necesario restar los valores de
voltaje medidos en las bobinas secundarias, con muestra y sin muestra, para poder apreciar
la respuesta del material superconductor.

En la figura 4.5 se observa que la respuesta del material se ve apantallada por la respuesta

del sistema de bobinas.
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Figura 4.5. Susceptibilidad en unidades arbitrarias para la muestra superconductora

(composita Mg0 3%) sin fuente de corriente

Aun si se hace la resta de los valores de voltajes, no se evidencia el comportamiento de un
material superconductor.

De acuerdo a las ecuaciones 2.23a y 2.23b se puede relacionar las componentes Vy y Vx

con la susceptibilidad real (x’) e imaginaria (’’) respectivamente. De aqui se obtiene la

susceptibilidad magnética en unidades arbitrarias, como se observa en la grafica anterior

Con los resultados obtenidos anteriormente, se ve que es necesario incluir una etapa que
garantice que la corriente en la bobina primaria no varie con la temperatura, por tal razon,

se implemento la fuente de corriente 6 fuente Howland, descrita en el capitulo de disefio.
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4.2. CARACTERIZACION DE LA FUENTE DE CORRIENTE

Para evaluar el desempefio de la fuente de corriente, se caracterizo de la siguiente forma:

e Corriente en la bobina primaria vs voltaje y frecuencia de la sefial de entrada.

e Corriente en la bobina primaria vs temperatura.

La primera caracterizacion consistié en determinar la corriente en la bobina primaria, con
diferentes valores de frecuencia en la sefial de entrada, para poder estimar los rangos de
voltaje de entrada y frecuencia en los que la fuente de corriente sea independiente de la
impedancia. Los resultados se observan en la figura 4.6.
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Figura 4.6. Curva de caracterizacion de la fuente de corriente para diferentes valores

frecuencia, en funcion del voltaje de entrada
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En la figura anterior, se observa una dependencia lineal de la corriente en la bobina

primaria con valores de voltaje de entrada desde 500 mVpp hasta 4.5 Vpp. Ademas, aparece

una alinealidad en la corriente para voltajes de entrada superiores a 4.5 Vpp y una frecuencia

de 5 kHz y que se debe al aumento en la reactancia inductiva en la bobina primaria.

En la tabla 4.1 se muestran los valores de la pendiente e intercepto de la linealizacién de las

curvas de la figura 4.6.

Tabla 4.1. Parametros obtenidos de la linealizacion de las curvas corriente vs voltaje de
entrada con diferentes valores de frecuencia

Frecuencia (Hz) Pendiente Intercepcion
100 2,5137 -0,03539
500 2,51147 -0,04156
1K 2,50882 -0,05124
5K 2,50192 -0,16543

Con los parametros de la tabla 4.1, la relacion lineal entre el voltaje de entrada y la

corriente en la bobina primaria se expresa para cada valor de frecuencia como:

1(100 Hz) = 2,5136 = Vi — 0,03539

1(500 Hz) = 2,51147 Vi — 0,04156

I(1kHz) = 2,50882 * Vi — 0,05124

I1(5 kHz) = 2,50192 Vi — 0,165439

Donde | es la corriente en la bobina primaria y Vi es el voltaje de entrada.
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Como se observa en las ecuaciones (4.1) a (4.4), la dependencia de I con la frecuencia es
pequefia, lo que se traduce en una mejora en la estabilidad de la corriente frente a cambios
de la impedancia en la bobina primaria. Lo anterior se refuerza con la grafica 4.7, que

presenta el error relativo en la corriente vs el voltaje de entrada para los cuatro valores de
frecuencia probados.
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Figura 4.7. Error relativo en la corriente vs el voltaje de entrada para los cuatro valores de

frecuencia probados.

La segunda caracterizacion de la fuente de corriente, consistio en observar la variacion de

la corriente en funcion de la temperatura. Los resultados se muestran en la figura 4.10
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Figura 4.8. Caracterizacion de la fuente de corriente con la temperatura para una frecuencia
de 1.11 kHz y un voltaje de entrada de 4.5 Vpp

Como se observa en la figura anterior, la corriente en el rango de temperatura 20-300 K es
constante y se asegura que el campo magnético AC generado por la bobina primaria sea
constante en magnitud. De esta manera se espera que la medida del voltaje en las bobinas
secundarias desde el lock-in, en magnitud, se deba en mayor medida, a la contribucion de
las muestras colocadas dentro del sistema de bobinas y al voltaje de offset en las bobinas

secundarias.

4.3. MEDIDAS DE SUSCEPTIBILIDAD CON FUENTE DE CORRIENTE

Las mediciones con fuente de corriente se hicieron inicialmente para la muestra
superconductora (composita 3% MgO), Se trabajé con los mismos parametros que en la

medida sin fuente de corriente, una frecuencia de 1.11 kHz en la sefal de entrada en la
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bobina primaria y un valor de campo magnético aproximado de 1.4 Gauss. En la figura 4.9,
se observan las componentes Vxy Vy, con muestra y sin muestra. Los resultados mejoran

respecto a los obtenidos sin fuente de corriente, figura 4.4.
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Figura 4.9. Voltaje en las bobinas secundarias con y sin muestra superconductora
(composita 3% MgO), con fuente de corriente.

Como se puede ver en la figura anterior, las componentes Vxy Vy sin muestra se mantienen
estables en todo el rango de temperatura. Ademas, se evidencia la respuesta del material por
la diferencia entre las curvas con y sin muestra de la componente Vy

Por otro lado, hay una pendiente en las componentes voltaje medido, y se debe al cambio
en la fase de la sefial medida en las bobinas secundarias, que se debe a la variacion de la

resistencia en la bobina primaria.
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Ademas, se observa que en las componentes Vx y Vy esta presente un voltaje de offset
debido a las imperfecciones del embobinado, para eliminarlo se restan los valores de los

voltajes medidos con y sin muestra, los resultados se ven en la figura 4.10
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Figura 4.10. Susceptibilidad en unidades arbitrarias para la muestra superconductora
(composita Mg0 3%) con fuente de corriente

En la figura anterior, se ven dos fendmenos comunes de la susceptibilidad magnética AC
de este tipo de materiales, primero, se observa un cambio en la magnitud de la parte real de
la susceptibilidad a valores negativos que se debe a una transicion de fase
para-diamagnética caracteristica de los materiales superconductores. (Anexo A)

El segundo fendémeno, es la variacion de la parte imaginaria de la susceptibilidad hacia
valores positivos, que esta asociada con los procesos de absorcion de energia e

irreversibilidad magnética en el estado superconductor [2, 5,13].

Ademas, de la grafica anterior se obtiene que la temperatura de transicion o temperatura

critica de la composita es aproximadamente Tc~65 K. Para validar este resultado, se uso el
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sistema de medicion de resistencia vs temperatura del laboratorio de Fisica de las Bajas

temperaturas. Los resultados se ven en la figura 4.11.
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Figura 4.11. (a). Medida de Resistencia vs Temperatura para la muestra superconductora
(composita MgO 3%). (b). Vista en detalle.

En la figura anterior, se observa la medida de resistencia vs temperatura de la muestra
superconductora. Se observa que la resistencia disminuye gradualmente a medida que
disminuye la temperatura, por debajo de la temperatura critica Tca65 K, la resistencia
desciende bruscamente a valores muy cercanos a cero, lo que evidencia el estado

superconductor del material.

Igualmente, se hicieron medidas de susceptibilidad magnética AC en las manganitas
LaMnOs y LaCaMnQs. Ver figura 4.12 y 4.13.

55



0,00020 - [
° X
0,00018 -
©
3
T 0,00016
T
;.'.; 0,00014 -
Q
']
@
S 0,00012 4
n
0,00010 -
9I0 150 150 1é0 2%0
Temperatura(K)
(b)
Figura 4.12. . Susceptibilidad magnética en funcion de la temperatura para la muestra
LaMnO:s.

En la figura 4.12 se observa la dependencia de la susceptibilidad magnética AC con la
temperatura. La muestra LaMnOs presenta una transicion antiferro-ferromagnética con una
temperatura de Neel Tn=130 K, los resultados obtenidos son comparables cualitativamente

con lo reportado en la literatura [12].
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Figura 4.13. Susceptibilidad magnética en funcion de la temperatura para la muestra
LaCaMnOs
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En la figura 4.13, también se observa una transicion antiferro-ferromagnetica para la
muestra LaCaMnQO3, con una temperatura de Neel Tn=140 K. Este resultado también es

comparable cualitativamente con lo reportado en la literatura [23]

Con esto se corrobora el funcionamiento del sistema de medicion de susceptibilidad

magnética AC implementado.

4.4. ESPECIFICACIONES TECNICAS

El sistema estd en capacidad de hacer medidas en materiales en bloque, tales como
superconductores de alta temperatura critica, vidrios de espin, materiales ferromagnéticos y
paramagnéticos.
A continuacion las especificaciones:

e Rango de temperatura: 20 K a 300 K

e Rango de frecuencia: 100 Hz a 5 kHz

e Rango del campo magnético AC: 100 mGauss a 5 Gauss RMS

e Sensibilidad: Para estimar la sensibilidad del sistema implementado, se usan las

ecuaciones (1.2), (1,18) y (1,19), obteniendo la siguiente expresion:

o (151 + T2 4.5)
fN 71,

Donde n, es el numero de momentos magnéticos, Is, Ns y rs, son la longitud, el nimero de
vueltas y el radio de la bobina captadora respectivamente, f es la frecuencia de la sefial de

entrada y v es el voltaje medido por el amplificador lock-in. Reemplazando los valores
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segun los parametros de disefio del sistema de bobinas (tabla 2.1), un valor de f = 1 kHz y

un valor de sensibilidad en el lock-in de 1 mV, se obtiene que:

n=3.3309x10°emu

De esta forma, el orden de precision del sistema implementado es ~10 °emu.
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5. CONCLUSIONES

Se desarrolld un sistema de medicion de susceptibilidad magnética AC en un rango de
temperatura de 20 K a 300 K con la posibilidad de hacer variaciones en frecuencia en un

rango de 100 Hz a 5 kHz e intensidad de campo AC.

Se estudio la respuesta magnética con el sistema disefiado en distintos materiales en donde
se evidencio propiedades magnéticas de muestras con transicion antiferro-ferromagnética y
una muestra con transicién superconductora, esta Ultima se corroboré con un sistema de
medicion de resistencia en funcién de la temperatura, disponible en el laboratorio de Fisica
de las Bajas temperaturas de la Universidad del Cauca. Las medidas de susceptibilidad
obtenidas se hicieron en unidades arbitrarias debido a la carencia de una muestra de
calibracion y a una caracterizacion de campo magnético en funcién de la corriente en la
bobina primaria. Pese a esto los resultados obtenidos fueron comparables cualitativamente

con lo reportado en la literatura.

En el disefio y construccion del sistema de bobinas se debio disefiar el carrete para el
embobinado en funcion del espacio disponible en el criostato que, al ser tan reducido,
obliga a escoger el calibre del alambre adecuado para el embobinado, de tal forma que se
aproveche el espacio disponible y ademas, se cumplan unas condiciones de disefio. Por otro
lado, un buen embobinado hace que el voltaje de offset de las bobinas secundarias sea
pequefio y asi evitar que en el rango de temperatura de 20 k a 300 K, las variaciones de fase
no sean tan grandes (esto se debe a que la resistencia de la bobina primaria, se reduce casi a

la mitad de su valor).

La implementacion de la fuente de corriente aumenta la estabilidad en el sistema de
bobinas, ya que al tener una corriente constante disminuyen las variaciones del voltaje de
offset en funcion de la temperatura lo que conlleva a un aumento en la sensibilidad del

sistema.
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Cuando se trabaja con pequefias sefiales se debe disminuir las fuentes de ruido. Las
soluciones fueron usar cables blindados para la interconexion de los equipos, una PCB
(Printed Circuit Board) y una caja metélica, en donde se colocan todos los elementos

electrénicos. Otra consideracién importante fue la puesta a tierra entre los equipos.

Con la realizacién del proyecto se aporta al desarrollo tecnologico de la Universidad del
Cauca, ya que el disefio e implementacion del sistema involucré el uso de software y
hardware del que se dispone en el laboratorio de Fisica de las Bajas Temperaturas. Con lo
que se disminuy0 el costo de la implementacion del sistema. En una etapa posterior, sera
interesante estudiar el comportamiento de la susceptibilidad AC de los materiales con un
campo DC, para asi obtener informacion que permita identificar ciclos de histéresis. Para
realizar esto es necesario utilizar un electroiman del que se dispone en el laboratorio de

Fisica de las Bajas temperaturas de la Universidad del Cauca.
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6. RECOMENDACIONES

Para realizar medidas cuantitativas de la susceptibilidad por una calibracion directa es
necesaria una muestra estandar y ademas, conocer el valor del campo magnético en funcion

de la corriente en la bobina primaria

Mejorar el control de temperatura para evitar histéresis térmicas propias del sistema de

enfriamiento.

Para disminuir la variacion de la fase en las medidas de susceptibilidad, se podria adicionar
una bomba turbomolecular al sistema de vacio, al igual que construir el sistema de bobinas
en dos piezas, un portamuestras en acero inoxidable M304 y el carrete en phenolic G10

para aislar el embobinado del dedo frio.

Para automatizar la adquisicion de datos se puede utilizar un amplificador lock-in digital,
ademas, ayudaria a mejorar los problemas que se presentan en los amplificadores lock-in
analdgicos como son limites en la reserva dindmica, filtrado de la sefial de entrada,
sensibilidad, filtrado DC.
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ANEXOS

ANEXO A. INTRODUCCION A LOS MATERIALES MAGNETICOS

Las interacciones entre los espines son originadas por mecanismos diversos, algunos de los
cuales no son del todo conocidos. Sin embargo, para la mayoria de aplicaciones,
unicamente es pertinente conocer el efecto de dichas interacciones, sin importar las causas
que las originen. Lo que si es necesario sefialar es que debido a un principio general de la
naturaleza, la orientacion final de los espines sera aquella en donde la energia libre del
sistema sea minima. Se puede hacer una analogia entre un par de espines microscépicos y

dos imanes permanentes para tener una idea acerca de lo que sucede a nivel molecular.

Aunque para obtener resultados cuantitativos exactos es necesario aplicar la teoria cuantica,
el modelo atomico sencillo, que supone la presencia de un nucleo central positivo rodeado
por electrones en varias orbitas circulares, produce resultados cuantitativos razonables y
proporciona una teoria cualitativa satisfactoria. Un electron en una orbita es analogo a un
pequefio lazo de corriente (en el cual la corriente se dirige en direccion opuesta a la
direccién del viaje del electrén), y como tal experimenta una par en un campo magnético
externo. El par tiende a alinear el campo magnético que produce el electron orbital con el
campo magnético externo. Si no hubiese otros momentos magnéticos se concluiria que
todos los electrones orbitales en el material cambiarian de tal manera que sumarian su
campo magnético al campo aplicado, y entonces el campo magnético resultante en
cualquier punto del material seria mayor que el que se tendria si el material no estuviese
presente.

Un segundo momento, sin embargo, se atribuye al espin del electron. Aunque para modelar
este fendmeno se podria considerar al electrén como girando alrededor de su propio eje y
generando asi un momento dipolar magnético, al hacerlo no se obtienen resultados
cuantitativos satisfactorios. En su lugar, es necesario aplicar la matematica de la teoria
cuantica relativista para demostrar que un electron puede tener un momento de espin
magnético cercano a + 9 x 102 A.m?; los signos mas y menos indican que el alineamiento

puede ser ayudando u oponiéndose al campo magnético externo. En un d&tomo, con muchos
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electrones presentes, solo los espines de los electrones pertenecientes a capas parcialmente
Ilenas contribuiran al momento magnético del atomo.

Una tercera contribucion al momento de un atomo la causa el espin nuclear. Aunque este
factor proporciona un efecto despreciable sobre el total de las propiedades magnéticas de
los materiales, constituye la base del procedimiento de imagenes por resonancia magnética
nuclear.

En general, cada atomo contiene muchas componentes diferentes de momento y su
combinacidon determina las caracteristicas magnéticas del material y suministra su
clasificacion.

A continuacion se describen algunos tipos de materiales magnéeticos.

A.l. MATERIALES DIAMAGNETICOS

Los atomos contienen muchos electrones, cada uno con un espin y moviendose en su propia
orbita. EI momento magnético asociado al atomo es el vector suma de todos los momentos

electrénicos y surgen dos posibilidades:

Si los momentos magnéticos de todos los electrones estan orientados de tal forma que se
cancelan unos con otros, y el atomo como un todo no tiene un momento magnético neto,
estd condicion conduce a la definicion de diamagnetismo.

Si se cancelan parcialmente los momentos magnéticos de los atomos, quedando un
momento magnético neto se da origen a algin tipo de ordenamiento magnético:
para-ferro, antiferro o ferrimagnetismo.

Las propiedades magnéticas del diamagnetismo se deben completamente a los momentos
magnéticos de los electrones orbitando alrededor de los 4&tomos. Por lo tanto todos los
tipos de materiales presentan un grado de diamagnetismo.

Las sustancias diamagnéticas presentan una susceptibilidad negativa y aunque estan
compuestas de atomos sin momento magnético neto, reaccionan ante un campo aplicado. Si
se da la analogia del electron orbitando como una espira de corriente (Teoria de Langevin)

al aplicar un campo magnético al sistema, el movimiento del electron es perturbado, dando
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origen a una modificacion de su momento y a la aparicion de un momento inducido. De
acuerdo a la ley de Lenz, para la induccion magnética, el momento inducido se opone al
campo aplicado y como resultado cada atomo reorienta los momentos para cancelar el

campo aplicado adquiriendo un momento negativo.

De la teoria clésica de Langevin, que coincide con el resultado de la teoria cuéntica del

diamagnetismo, se llega a la expresion:

y= - (t) o~

A /] é6mc?

Donde y es la susceptibilidad magnética, N es el nimero de Avogadro, p es la densidad, A
es el peso atémico, e la carga del electrén, Z es el numero de electrones, R? es el radio

promedio de los cuadrados de varios radios orbitales, m es la masa del electron y c la

velocidad de la luz.
» Caracteristicas de los materiales diamagnéticos

Debido a que las cantidades presentes en la expresion (A.1) no varian mucho con la
temperatura y que la expresion tenga un signo negativo coincide con los hechos
experimentales de que la susceptibilidad de sustancias diamagnéticas, en general, es
independiente de la temperatura, es negativa y muy pequefia.

Teniendo en cuenta que la relacion entre permeabilidad y susceptibilidad magnética es
ur=1+y, se tiene que la permeabilidad relativa de los materiales diamagnéticos: 0< <1y
Mr~ 1.

En los materiales diamagnéticos cuando todos los electrones de las capas atdmicas estan
apareados no se presenta un momento neto, como es el caso de los gases nobles He, Ne,
Ar, etc. Tampoco se generan momentos moleculares netos cuando el proceso de formacion
de moléculas se llenan todos los niveles de energia, como sucede en el Hz, N,

C (diamante), Si, Ge, NaCl y la mayoria de compuestos organicos entre otros.

En la figura A.1, se ve el comportamiento de la susceptibilidad en funcion de la

temperatura para un material diamagnético
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Figura A.1. Comportamiento del inverso de la
susceptibilidad al variar la temperatura en un

material diamagnético

A.2. MATERIALES PARAMAGNETICOS

Tabla  A.1.  Susceptibilidad

magnética de algunos materiales

diamagnéticos.

Material %, (10°)
He -0.19
Ne -0.72
Ar -1.94
Kr -2.80
Bismuto -16.6
Carbon (diamante) -2.1
Carbdn (grafito) -1.6
Plomo -2.9
Mercurio -2.6
Agua -0.91

Para algunos materiales cada atomo posee un momento magnético permanente por

la

incompleta cancelacion de espines electronicos y momentos magnéticos orbitales. En la

ausencia de un campo magnético aplicado, la orientacion de estos momentos magnéticos

atomicos es aleatoria, por lo que el material como un todo no posee una magnetizacion

macroscopica. Pero estos momentos magnéticos son libres de rotar, y el paramagnetismo se

da cuando ellos se alinean con el campo externo aplicado, pero cuando el campo es retirado

el efecto desaparece.

» Teoria clasica del paramagnetismo

Las primeras mediciones de la susceptibilidad magnética realizadas por Pierre Curie, y

reportadas en 1895, mostraron que esta variaba inversamente con la temperatura para los

materiales paramagnéticos de la siguiente forma:
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x=CJ/T (A.2)

Donde C es la constante de Curie del material. La expresion (A.2) se conoce como la ley de

Curie.

Solo hasta 1905 Langevin, presentd una explicacion tedrica a este comportamiento en el

mismo articulo donde presentaba su teoria del diamagnetismo.

La idea es que cada momento atomico del material gira hacia la direccion del campo, pero
la agitacion térmica de los &tomos se opone a este movimiento manteniendo los momentos

magnéticos orientados aleatoriamente.
Cuantitativamente, cada &tomo en un campo magnético posee una energia potencial Ep:
E, = —uHcosa (A.3)

Donde p es el momento magnético y « es el angulo entre p y H. La teoria de Langevin

llega a que la magnetizacion M es:
M =nu (coth a— 2) (A.4)

Donde a=pH/KT k es la constante de Boltzman. La expresion del lado derecho de la

expresion (A.4) es llamada la funcion de Langevin o L(a), que en forma de series es:

a a®  2a°
L(a) ZE_E-I_E_”. (A.5)

La funcion L(a) tiende a 1 cuando a es muy grande, y para a muy pequefia tiende a una

recta con pendiente 1/3, lo que conduce a dos conclusiones:

La saturacion ocurre cuando a=pH/KT, es lo suficientemente grande. Lo que tiene mucho
sentido, porque un gran H aplicado o bajas temperaturas, o las dos condiciones, son

necesarios para alinear todos los momentos magnéticos atdmicos.
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Con pequefios valores de a=pH/KT, se tiene que la magnetizacion varia linealmente con H,

lo que lleva a que la expresion (A.4) toma la forma de la Ley de Curie:

M = = (A.6)
3 3kT
Como y=M/H, entonces:
= _¢ A7
X=Sakr — 1 (A7)

Donde N es el nimero de Avogadro, p es la densidad, A es el peso atdbmico. La teoria de
Langevin del paramagnetismo, esta basada en la suposicion de que los portadores de
momentos magneticos del material no interacttan entre ellos. Posteriormente se descubrid
que algunos paramagnetos no obedecian a la ley de Curie sino a una ley mas general

Ilamada la ley de Curie-Weiss:
x=C/(T—-0) (A.8)

Donde 4 es una constante para cada sustancia, con dimensiones de temperatura. Si 6 =0,
entonces el material se comporta de acuerdo a la ley de Curie, pero los valores de 6 pueden
ser positivos o0 negativos, Figura A.2. (b). Si @ es positivo, el campo molecular refuerza al
campo aplicado con el fin de alinear paralelos los momentos magnéticos atomicos, por lo
tanto la susceptibilidad se hace mayor. Si 8 es negativo, el campo molecular se opone al

campo aplicado y tiende a disminuir la susceptibilidad.
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Figura A.2. (a) Susceptibilidad en funcion de la temperatura para los materiales
diamagnéticos y los paramagnéticos que se comportan segun la Ley de Curie y segun
la ley de Curie-Weiss. (b) Inverso de la susceptibilidad de dos materiales paramagnéticos y

un diamagnético.

En 1907 Pierre Weiss, propuso que los momentos magnéticos interactuaban entre ellos, y
que lo hacian por medio de un campo interno que ¢l llamé “campo molecular” Hm.
Weiss supuso que Hm era directamente proporcional a la magnetizacion y estaban
relacionados por la constante y (constante de campo molecular), Hn =yM. Por consiguiente

el campo total que actla en el material seria H=H+Hm y entonces,

-YX_-_7 A9
A=H~ H+yM (A9)
De la ecuacion (A.9) y la ley de Curie (A.2), se obtiene:
L ——_ A.10
X_H_T—pr_T—Q (A-10)
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» Caracteristicas de los materiales paramagnéticos

Su susceptibilidad magnética es positiva y pequefia, mientras su permeabilidad relativa es
mayor que 1.

Al retirar el campo magnético aplicado los momentos magnéticos se reorientan al azar por
efecto de la agitacion térmica.

Las sales y Oxidos de tierras raras presentan un alto caracter paramagnético. En estas
sustancias las mediciones de la susceptibilidad y el factor g (factor de Lande) muestran que
la contribucién al momento magnético es principalmente debida a los orbitales. De hecho,
los electrones en los niveles (4f) incompletos responsables del momento magnético se
encuentran tan inmersos en el ion que los electrones de las capas externas los apantallan del

campo cristalino de otros iones, y el momento orbital queda sin atenuarse.

A.3. MATERIALES FERROMAGNETICOS

Un grupo de materiales conocidos como ferromagnéticos presentan propiedades magnéticas
diferentes de los materiales diamagnéticos y los paramagnéticos. Estos, tienen una
permeabilidad magnética mucho mayor a 1 y una susceptibilidad y positiva muy grande,
del orden de 107 veces mayor que la susceptibilidad de los materiales paramagnéticos. Esto
significa que el material tendrd un alto valor de magnetizacion al aplicar un campo
magnético. Adicionalmente, tienen un momento magnético espontaneo incluso cuando se
retira el campo aplicado. Estas propiedades son de gran importancia para la ingenieria y la
electrénica. La existencia de un momento magnético espontaneo sugiere que los momentos
magnéticos de cada 4&tomo se arreglan de una manera regular, aungque no necesariamente de

una forma simple.

Los materiales ferromagnéticos presentan una transicion de fase desde una fase que no
tiene un momento magnético macroscopico (paramagnetismo) a alta temperatura, a una
fase a baja temperatura que presenta una magnetizacion espontanea incluso en la ausencia

de campo magnético aplicado (ferromagnetismo), Figura A.3. La temperatura en la que
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ocurre la transicion de fase magnética se conoce como temperatura de Curie Tc, 0
temperatura critica, y para valores de temperaturas mayores a Tc, la susceptibilidad del
material obedece a la ley de Curie-Weiss, con un valor 6 aproximadamente igual a Tc. Para
T<T., la relacién entre magnetizacién My el campo aplicado H se hace mas compleja, por
lo tanto la susceptibilidad magnética y no es constante. De aqui que el andlisis del
comportamiento ferromagnético se hace por medio de la relacién entre la magnetizacion y
la temperatura y/o entre la magnetizacion y el campo aplicado.

~oe ek

I
—_— :
! Paramagnetismo
Ferromagnetismo !

&

Magnetizacion

=]

Figura A.3. Curvas de magnetizacion, susceptibilidad e inverso de la susceptibilidad en
funcién de la temperatura para un material ferromagnetico. En la parte superior se observa
el proceso de magnetizacion por la orientacion de los momentos magnéticos de los

dominios.

Un material ferromagnético esta dividido en pequefias regiones, cada una con un momento
magnético espontaneo, denominadas dominios magnéticos, y la frontera entre los dominios
es conocida como pared de dominio, Figura A.4. (i). Pero el material como un todo no
presenta magnetizacién, ya que los dominios estan orientados aleatoriamente. Por lo tanto
el proceso de magnetizacion consiste en convertir un sistema de multiples dominios en un

mono-dominio orientado en la direccion del campo magnético aplicado. Figura A.4. (iv).
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Figura A.4. Proceso de magnetizacion de una porcién de cristal con dos dominios

magnéticos.
A.4. MATERIALES ANTIFERROMAGNETICOS

En la presencia de campo magnético, los momentos magnéticos de los &tomos en algunos
materiales se alinean en direcciones opuestas, de ahi que no presenten un momento

magnético neto.

Los materiales antiferromagnéticos tienen susceptibilidades pequefias y positivas para todas
las temperaturas. A alta temperatura estos materiales se comportan como materiales
paramagnéticos pero estudios demostraron que por debajo de cierta temperatura la
estructura magnética cambia. Cuando disminuye la temperatura, Figura A.5, la x aumenta

hasta llegar a un maximo a la temperatura critica Tn Ilamada temperatura de Néel.
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Figura A.5. Variacion de la susceptibilidad y el inverso de la susceptibilidad en funcién de

la temperatura para materiales antiferromagnéticos.
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Por debajo de la Tn, la tendencia de los momentos magnéticos de alinearse
antiparalelamente es lo suficiente fuerte que actla incluso en la ausencia de campo

aplicado, porque el efecto de desorden debido a la energia térmica kT es bajo.
A5. MATERIALES FERRIMAGNETICOS

A temperaturas mayores a Tc los momentos magnéticos de los materiales ferrimagnéticos

estan orientados al azar, pero por debajo de Tc los momentos se arreglan antiparalelos.

A diferencia de los antiferromagnéticos los momentos no son iguales y aparece una
magnetizacion neta. Ademas, para los ferrimagnéticos hay otras configuraciones de espin

como la helicoidal, de spines canteados, espiral y tipo-sombrilla.

La magnetizacién macroscopica es similar a la de los ferromagnetos, pero los materiales
ferromagnéticos generalmente son metales mientras que los materiales ferrimagnéticos son

no-metales, Figura A.7.

il

a) b) c)

Figura A.7. Alineamiento de momentos magnéticos de diferentes tipos de magnetismo:

(a) ferromagnetismo, (b) antiferromagnetismo y (c) ferrimagnetismo.

Otra diferencia importante con los ferromagnéticos es que para la mayoria de
ferrimagnéticos la relacion entre la susceptibilidad y la temperatura no obedece a la ley de
Curie-Weiss en un gran rango de temperaturas por encima de Tc, Figura A.8. Unicamente

para T>2Tc la dependencia de ! se aproxima a la linealidad.
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Magnetizacion

Figura A.8. Curvas de magnetizacion e inverso de la susceptibilidad en funcion de la

temperatura para un material ferrimagnético.

A.6. VIDRIOS DE ESPIN

En este tipo de materiales se encuentra que algunos pares de espines van a reducir su
energia si se alinean paralelamente, mientras que otros lo van a hacer cuando sus posiciones
sean antiparalelas. Dado que cada espin interactiia con muchos otros espines, algunos de
"sus comparfieros” le pueden "pedir” que se alineen en una direccion y otros en otra. Una
consecuencia sera que no todos los espines se puedan poner de acuerdo y que a
temperaturas bajas no habra una, sino muchas configuraciones diferentes que correspondan
a estados de energia minima. Para cada una de estas configuraciones se tiene que no todos
los pares de espines contribuyen a reducir la energia libre; entonces se dice que los pares
que no contribuyen se encuentran frustrados. Por consiguiente toda configuracion de
minima energia contendra muchos pares frustrados, diferentes en cada caso, ya que no sera

posible hacer que todos ellos contribuyan simultaneamente a reducir la energia del sistema.
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Figura A.9. Vidrios de espin. Los espines apuntan en direcciones

aparentemente al azar, pero fijas al paso del tiempo
A.7. MATERIALES SUPERCONDUCTORES

La resistividad es una propiedad intrinseca de un conductor metélico cuyo valor en ohmios
por metro (2*m), disminuye gradualmente a medida que se disminuye la temperatura del
mismo, pero sin nunca anularse. En los materiales superconductores, en cambio, la
resistividad desciende bruscamente a valores muy cercanos a cero e incluso a anularse, al
enfriar el material por debajo de cierta temperatura critica Tc y se conoce como estado de
superconductividad. Este fenémeno fue descubierto en 1911 por el fisico holandés
Heike  Kamerlingh  Onnes. Una representacion de los dos fendmenos
(conductor - superconductor) se ilustra en la figura A.10, en donde estan las curvas de la
dependencia de la Resistividad vs. Temperatura de dos superconductores (superconductor
convencional y superconductor de alta temperatura) y un conductor normal, como el cobre.
En estos materiales superconductores, para lograr que la resistividad pueda llegar a anularse
se deben cumplir ciertas condiciones, tales como: hacer circular una corriente continua o
alterna pero de baja amplitud a través de ellos. A corrientes alternas, en general, la

resistividad alcanza un valor minimo distinto de cero.
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Figura A.10. Dependencia de la resistividad respecto a la temperatura de un metal normal

(Cu), un superconductor convencional (NbsSn), y un superconductor de alta-temperatura

(YBaz2CusOy). [Nota: La resistividad del cobre Cu se multiplico por 200 para tener buena
visibilidad.]

Otra de las cualidades de los materiales superconductores es que pueden perder sus
propiedades superconductoras aun cuando se encuentran por debajo de su temperatura
critica, p. ej., aplicar un campo magnético externo suficientemente intenso, o haciendo
circular una cantidad excesiva de corriente. Por esta razon existe lo que se llama el
diagrama de fase en funcion del campo aplicado. Basicamente, el mismo permite identificar
las regiones de campo magnético aplicado y temperatura en las cuales el material se
comporta como superconductor o se encuentra en su estado normal.

» Otras caracteristicas de la superconductividad

En 1933, los alemanes Karl W. Meissner y R. Ochsenfeld llevaron a cabo experimentos que
mostraron que los superconductores son diamagnetos perfectos (en cierto rango de campo
magnético aplicado). Es decir que ante un campo magnético externo aplicado se inducen
corrientes superficiales de manera que se elimina el campo neto en su interior. Esto es

conocido como efecto Meissner y se ilustra en la figura A.11.
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T>Te T<Te

Figura A.11. Transicion al estado Meissner. EI campo magnético externo es apantallado por

debajo de la temperatura critica Te.

A lo largo de las investigaciones acerca de la superconductividad, se desarrollaron algunos
modelos para interpretar el comportamiento de estos materiales. Uno de los mas grandes
avances vino dado en 1957, afio en que Bardeen, Cooper y Schrieffer desarrollaron una
teoria microscopica, la cual explica el comportamiento del estado superconductor para los
metales superconductores convencionales. Esta teoria se conoce como BCS y en pocas
palabras dice que las supercorrientes en un superconductor se deben a electrones que viajan
apareados, conocidos como pares de Cooper. En esta particular interaccion, se produce una
fuerte atraccion entre cargas de igual signo pero que depende fuertemente de la
temperatura, y por arriba de cierto valor de temperatura las fluctuaciones térmicas
destruyen los pares de Cooper. En el estado superconductor el material tiene resistencia
cero pues los electrones apareados no interaccionan con atomos ni impurezas de la red
cristalina, por lo que no se verifica un "scattering” de los pares del mismo modo en que se
produce en un conductor convencional.

Los superconductores se pueden clasificar en dos categorias. Por un lado, se encuentran los
superconductores de Tipo I, que no permiten que penetre el campo magnético externo, lo
cual conlleva un esfuerzo energético alto e implica una ruptura brusca del estado

superconductor si se supera Tc. Su diagrama de fases se presenta en la figura A.12 (a).
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Figura A.12. (a). Diagrama de fases de los superconductores Tipo I. En el estado Meissner
el material apantalla completamente el campo magnético externo. (b) Tipo Il. Hay un

estado mixto en que el campo externo penetra dando lugar a la formacion de vortices.

Por otro lado, estan los de Tipo Il, que son conocidos como superconductores imperfectos
ya que en cierto rango de campos magnéticos de baja intensidad permanecen en el estado
Meissner. Si se aumenta la temperatura o el campo magnético aplicado, el material entra en
una fase mixta entre superconductor y normal ya que el campo aplicado va penetrando a
través de pequefias canalizaciones denominadas vortices de Abrikésov. Aumentando la
temperatura, éstos aumentan en nimero formando una red de vortices, de forma que
minimiza su energia. Mas aun, por encima de cierto campo aplicado, el material ya no entra
en el estado Meissner, y solo se da la transicion entre la fase mixta y la normal. Esto define
dos campos criticos (dependientes de la temperatura) segiin se muestra en el diagrama de
fases del Tipo Il en la figura A.12 (b): por debajo de Hci, el efecto Meissner es completo;
por encima de Hcz se encuentra en estado normal, y entre Hc1 y Hcz coexisten ambas fases.
La aparicion de vortices en este tipo de superconductores provoca que se detecte disipacion
de energia debida al movimiento de los mismos. Una figura ilustrativa de los vortices en un

superconductor se muestra en la figura A.13.
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Figura A.13. Vortices formados a partir de la penetracién de las lineas de campo magnético

en un material superconductor en estado mixto.
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ANEXO B. DESCRIPCION DE GPIB.

GPIB es un estandar de conexién que permite la comunicacién de un ordenador con
instrumentos electrénicos de medida, como generadores de funciones, osciloscopios, etc.
Las siglas corresponden a General Purpose Interface Bus, pero a pesar de este nombre, fue

disefiado especificamente para la conexién de instrumentos de medida.

B.1. HISTORIA

Fue creado en 1965 por la comparfiia Hewlett-Packard, que lo denomind originalmente
HP-IB y se popularizé con rapidez, debido a sus altas tasas de transferencia de datos
(8 Mbytes/s).

En 1975, para evitar la dispersion de caracteristicas, los principales fabricantes acordaron
su estandarizacion (IEEE 488.1), centrandose en las caracteristicas eléctricas y mecanicas
del bus. En Europa se acoge con la norma IEC-625.1, que modifica el conector.

En 1978 se revisd el documento y termind siendo adoptado ampliamente en la industria

bajo las siguientes denominaciones.

e GPIB (General Purpose Interface Bus)

e HP-IB (Hewlet-Packard Interface Bus)

o |EEE 488 Bus

e |EEE 488.1 (denominacion posterior, al definir el IEEE 488.2).

En 1987 tuvo lugar una segunda estandarizacion (IEEE 488.2) que delimité de forma mas
concreta la programacion del GPIB, definiendo comandos de dispositivo, formato de
mensajes y estado de los instrumentos. Se pretendia aumentar la compatibilidad entre
sistemas. Sin embargo este protocolo no lleg6 a reemplazar al original. De hecho hoy en dia

sigue habiendo dispositivos que responden unicamente al IEEE 488.1.
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En 1990 se adoptd el formato de comandos SCPI, incluido en el estandar IEEE 488.2, que
estructura las ordenes a los aparatos de forma coherente, permitiendo una compatibilidad

mas extensa.

B.2. CARACTERISTICAS FiSICAS

El bus de transmision de datos de GPIB es de 8 bits en paralelo, y légica negativa con
niveles TTL estandar (verdadero si el voltaje es < 0.8 V y falso si el voltaje es >2.0 V). Los
cables y conectores tienen el aspecto tipico mostrado en la figura B.1. Estan apantallados y
permiten velocidades de transferencia de 1 MB/s, aunque existen versiones que llegan hasta
los 8 MBY/s.

Figura B.1. Cable de conexion GPIB

Los conectores tienen dos lados de conexidon (macho y hembra) permitiendo diversas
estructuras topoldgicas (bus, estrella y combinaciones), tal como se muestra en la

figura B.2. Los hay de dos tipos: americano (24 pines) y europeo (IEC-625.1, 25 pines).

Figura B.2. Ejemplo de configuracion de un sistema GPIB.
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En la figura B.3, se muestra como estan repartidos los 24 pines del bus.
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Figura B.3. Distribucién de sefiales (americano).

e 8 lineas de transmision de datos (D101-D108).

e 3 lineas para el control asincrono de la comunicacion (NRFD, NDAC y NRDAYV).
Mediante estas lineas se verifica la correcta transmision de los datos, que es una de
las fortalezas del GPIB.

e 5 lineas que gestionan la transmision de comandos (ATN, IFC, REN, SRQ y EOI).

e El resto componen las tierras de las diferentes lineas.

Para que el bus GPIB alcance la velocidad de transmision para la que fue disefiado

(hasta 8 Mbytes/s), deben cumplirse los siguientes requisitos

e Puede haber un méaximo de 15 dispositivos conectados al bus, y al menos dos

tercios de ellos deben estar encendidos.
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e La separacion maxima entre dos dispositivos es 4 m, y la separacion promedio en
toda la red debe ser menor de 2 m (National Instruments comercializa un extensor
de fibra dptica (GPIB 140 y 140/2) que permite alcanzar una longitud de hasta
2 km).

e Lalongitud total de la red no debe exceder los 20 m.

Un sistema tipico constard de un ordenador con una tarjeta controladora GPIB, méas los
instrumentos (compatibles con IEEE 488). Existen tarjetas GPIB para practicamente todos
los ordenadores presentes en el mercado (PC, Macintosh, estaciones Sun, Silicon Graphics,
DEC Alpha, HP RS/6000, etc.). En el caso concreto del PC, las controladoras GPIB pueden
conectarse al bus ISA, PCI, PCMCIA (portéatiles), USB, Ethernet, firewire, y los puertos
serie y paralelo. Existen asi mismo adaptadores para los estandares de comunicacion
RS-232 y RS-485. En la figura B.4 se muestra una tarjeta GPIB.

Figura B.4. Tarjeta GPIB-PCI para PC.
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