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RESUMEN

-En el presente trabajo se. propone una metodologia sencilla para Ia determinacién expenmental del
factor de desmagnetizacién {Nb) a partir de la curva de magnetizacién dei material medida en un
magnetémetro vibracional. Se reportan los valores obtenidos para muestras de Fe-3 % Si altamente
orientadas y muestras de aleaciones de 48 % Ni -O. S5 % Mn-FE laminadas en frio y tratadas
térmicamente a diferentes temperaturas. Todos los resultados son comparados con el factor de
desmagnetizacién calculado teniendo en cuenta factores geométricos.

ABSTRACT

In this work a simple method for experimental determination of demagnetizing factor (Nb) based on
magnetization curves, which werte obtained in a vibrational magnetometer, is proposed. The obtained Nb
values are presented for Fe-3% Si and 48 % Ni -0.5 % Mn-Fe after cold rolling and different annealing
schedules. This values are compared with calculated, taking into consideration only specimen geometry,

demagnetizing factor.

Comunmente el factor de desmagnetizacion
(Nb) de una muestra se determina atendiendo
sélo a su geometria. Sin embargo, en el caso de
materiales magnéticos blandos este método
conlleva a imprecisiones en la determinacion del
campo magnético efectivo y de la curva de
primera magnetizacion.

En el presente trabajo se propone una metodologia

sencilla para la determinacion experimental de N, a
partir de la curva de magnetizacion del material
medida en un magnetémetro vibracional (MV)
comercial marca OXFORD, modelo 3001; y se
reportan los valores obtenidos para muestras de Fe-
35i altamente orientadas y muestras de aleaciones
de 48Ni- O. 5Mn-FE laminadas en frio y tratadas
témmicamente a diferentes temperaturas. Tedos los
resultados son comparados con el factor de
desmagnetizacion calculado - teniendo en cuenta
factores geométricos.

INTRODUCCION

Es habitual determinar el factor de
desmagnetizacion . (Nb) teniendo .en cuenta séio
factores geomsétricos (forma y tamafio  de la
muestra). No obstante, en algunos cases en os que
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se obtiene la curva de magnetizacion de materiales
magnélicos suaves con muestras pequefias (como
fas usadas en un magnetémetro vibracional), este
método trae como consecuencia imprecisiones en la
determinacion del campo magnético efectivo y de
las curvas de primera magnetizacion.

Se ha encontrado experimentaimente que Nb
depende de la permeabilidad de la muestra tanto
como de su forma /1/. De igual modo se conoce
que, a su vez, la permeabilidad en materiales
magnéticos suaves depende de los parametros
estructurales del material /2,3/, lo cual también
contribuye a empeorar los resultados cuando se
procesan los datos por el método convencional.

Por otra parte, es conocide /1.4,5/ que el campo
efectivo (Hef) viene dado por la ecuacion

Hef = Hext-Nb M (1)

donde Hext es el campo externo aplicado a la
muestra y M es la magnetizacion,

La ecuacién (1) puede ser escrita de la forma



Hext = Hef + Nb M : )

de donde resulta evidente que en zonas alejadas
de la magnetizacion de saturacion en un grafico
de M vs. Hext, el inverso de la pendiente de |a
parte lineal debe representar fisicamente el factor
de desmagnetizagion:Nb. ' -

En el presente trabajo se. detérmina el factor de -

desmagnetizacion en muestras de aleaciones de
48Ni -0.5Mn-Fe y de 3Si-Fe (materiales magnéticos
suaves). El factor de desmagnetizacién de cada
muestra es determinado hallando el inverso de la
pendiente de la parte lineal de 1a curva de
magnetizacion vs. campo externo obtenida de un
magnetémetro vibracional (Figura 1), en el cuat se
ha colocado la muestra rotada en diferentes angulos
respecto a la direccién de Iammado

Posteriormente, estas mismas curvas de M vs.
Hext son corregidas con el factor de
desmagnetizacion obtenido. : :

)

RESULTADOS

Fueron determinados experimentalmente los Nb
de discos de 7 mm de diametro y 0.35 mm de
espesor de aleaciones de 48 % Ni-0.5 % -Mn-Fe
laminadas  en frio y posteriormente tratadas
termicamente hasta 500 °C y 1150 °C (a
gradiente constante) y de 3 % Si-Fe (laminas
comerciales), rotadas respecto a la direccion de
laminado (RD) en 0°, 15°, 30°, 45°, 60°, 75° 90°,
105°, 120°, 135°, 150°, 165° y 180°.

" En todos los casos se comparé el Nb
experimental con el calculado a partlr de la
expresmn -

. _Y‘z I— I . 72_11 (3)
b= -

N 1(2“1[1 Yz_lsen » J

donde y = c/a para a = b = ¢, de la cual se

obtiene el resuttado Nb = 0.860.

- En la Tabla 1 se dan los valores de Nb
determinados - experimentalmente -~ segdn -
rnetodo exptlcado antenormente

La Figura 2 muestra la curva de magnetlzamén
inicial para la muestra dé 48Ni.0.5 Mn-Fe {500°C)
“corregida” con el Nb calculado de: acuerdo a la
expresion (3). ;.

La Figura 3 muestra la curva de magnetizacién
inicial de la- misma muestra, correg:da con el Nb
expenmental

DISCUSION DE LOS RESULTADOS

En la Tabla 1 puede apreciarse que las diferencias
entre el Nb calculado y los valores obtepidos en el
presente trabajo oscilan entre el 27 y el 33 %,
siendo el error €n la determinacién de los valores

. experimentales del 2 %. De lo cual se evidencia la

superioridad del método propuesto.

La comparacion de las curvas 2 y 3 sélo
erifatizan lo dicho antenormente

CONCLUSIONES

La determinacién experimental de Nb
directamente a partir de las mediciones del MV
permite procesar adecuadamente las curvas de
magnetizacién inicial, lazos de histéresis, etc., de
materiales magnéticos suaves obtenidos en MV.

- Esta sencilla ‘'metodologia aumenta la versa-
tilidad del magnetdmetro vibracional.

Tabla 1. Valores de la constante de desmagnetizacion Nb para diferentes orientaciones de la muestra
) respecto a Ia dlreccmn de Iamm 0.
N Lt N Iy “Mb
O oo W15
0 0.566 0.587 .- 0.598 0.599
15 0.563 0.589 0.602
30 ik 0.562 0,594 0.604 ~ 0.605
45 0.563 0.598 0.609 )
60 0.565 0.593 0.602 0.613
75 0.571 0509 0.609
90 0572 0.591 0.610 0.606
105 0.572 0.594 0.611
120 ] '0.574 0.602 0.604 0.609
135 . 0.877 0.612 0.605
150 0.585 0.616 .0.606 0.603
165 0.585 0.615 0.606 o
180 0.585 0.622 0.605 0.601
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Figura t.Curva de magnetizacion inicial del material. Muestra de 48Ni-0.5Mn-Fe reconocida a 500°C rotada 45° respecto
a fa direccion de laminado. Se muestra la zona lineal usada para la determinacion de la constante de desmagnetizacion.
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Figura 2. Seccién de la curva de primera magnetizacion de la muestra de 48Ni - 0.5 Mn - Fe reconocida a 500°
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Figura 3. Curva de magnetizacion inicial corregida con la constante de desmagnetizacién obtenida experimen-talmente.
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RESUMEN

En este trabajo se mide la corriente de despolarizacién isotérmica (Espectrometria Dieléctrica en el
Dominio del Tiempo) y la conductividad AC en 0.85(Zr0,)0.15{Ca0). Los resultados obtenidos han sido
analizados en términos de la teoria de la Respuesta Dieléctrica Universal (RDU). Se encuentra una ley
potencial fraccionaria para la conduictividad AC y la presencia de cluster en el material.

ABSTRACT )

Isothermal depolarization current {lime domine dielectric spectroscopy) and AC conductivity have been
performed on 0.85{Zr0;)0.15(Ca0). The results have been analyzed using the Universal Dielectric
Response {(UDR) theory A fractional power law and the presence of clusters have been found in the

material.
INTRODUCCION

El 6xido de zirconio estabilizado es bien
conocido como conductor idnico por sus
amplias aplicaciones en la industria [1,2]. Por
ello es de esencial importancia el estudio de
sus propiedades dieléctricas [31 y de
transporte [4].

La conductividad AC y la respuesta dieléctrica de
conductores iénicos ha sido analizado por muchos
autores considerando una relajacién  tipo
exponencial [5]. En este trabajo se demuestra que
la respuesta es potencial.

PARTE EXPERIMENTAL

El material estudiade, 0.85(Zr0;}0.15(CaQ) se
obtuvo por coprecipitacion de oxisales de zirconio
y calcio. Sinterizado 48 horas a 1823 K.

Un anélisis cualitativo de rayos X mostré picos
muy finos y la no presencia de fases secundarias.

Se utilizé una celda plano paralela, dé diametro
12 mm y grosor 2 mm, con electrodos de platino
en ambas mediciones. :
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Las mediciones de la comiente de
despolarizacion fueron realizadas, luego de aplicar
un voltaje de polarizacion de 5 V durante 20 min,
en_un rango de temperatura de 548 a 773 K. La
medicion de la corriente fue realizada con un
circuito de medicién-amplificacién de corrientes
muy bajas, microamperes, el cual esta acoplado a
una computadora lo que permitié adquirir datos en
el rango de 0.001 a 100 segundos.

La medicion de la conductividad en funcion de la
frecuencia se realizé utilizando un microvoltimetro
selectivo, en el rango de temperatura de 748 a 823 K
y en el intervalo de frecuencias de 25 Hz a 100 KHz.

RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados experimentales de la corriente de
despolarizacion isotérmica se presentan en una
curva normalizada con respecto a la temperatura,
como es usual en estos casos [6].

La Figura 1 muestra las curvas normalizadas,
fomando como referencia la curva log | vs log t
para T = 623 K, para las temperaturas 673, 698,
723, 748 y 773 K {(curva 1) y para las
temperaturas 548, 573, 598 y 623 K, tomando 623



K como referencia (curva 2). La temperatura ha
sido indicada por medic de puntos de referencia.

La ordenada de los puntos de referencia en
funcion de la temperatura responde a una ley tipo
Arrhenius con energias de activacion de 77,8 y

163.,2 kJ/mol para los procesos representados . en:

la curva (1) y (2 respectlvamente

La respuesta d:electnca correspondiente a Ia
despolarizacién en el intervalo de temperatura de
548-623 K en los marcos de la RDU se comporta
como un proceso gobernado por portadores de
carga, con valores de n y p de 0.31 y 0.82,
mientras que para el intervalo 548-623 K se
corresponde con un proceso dipolar con valores
denymde 0.18 y 0.48.

Tomando en cuenta las energias de activacion
obtenidas, la energia de activacién de la difusion
de las vacantes libres (que es 66.0 k J/mol [7]} y
la naturaleza de los procesos de polarizacion, se
asume: el proceso de la curva 1 originado por la

polarizacion de las vacancias libres y el de la

curva 2 por {a polarizacion de los clusters de
asociados cation - vacante. La figura 2 muestra
lascurvas en escala log -log de la conductividad
AC [1/(Ct cm)] en funcién de la frecuencia ciclica
para las temperaturas 748, 773, 798 y 823 K
respectivamente. Estas curvas tienen una forma
comdn, un primer intervalo independiente de la
frecuencia que caracteriza la conduccién DCya
partir de una frecuenCIa {acl que representa la
frecuencia de saltos de la conductividad DC)
aparece una dispersién. Las curvas presentan un
punto de inflexion en una frecuencia mayor que
ocl, o que indica que existe otro proceso de
relajacion. Este punto.de inflexién aparece a una
frecuencia que denominamos ec2 y a parir de
esta frecuencia se observa una respuesta lineal
en esca!a Iog log.

Esta respuesta del material corresponde con una
ley potencial prevista por la teoria RDU que es del
tipo [7].

o(w) =c(0) + const o,

donde: o es la conductividad, o{0) es la
conductividad DC o es la frecuencia angu!ar yn
es el exponente fraccionario.

En la Tabla 1 aparecen la conductividad DC
[1/(Q cm)], ocl ¥ wc2 [1/s] y n para las
temperaturas 748, 773, 798 y 823 K. .

Los valores de n no corresponden con los
obtenidos regularmente para sélidos sino que se
acercan a los; proplos de Ilqmdos evidenciando un

:compoﬂamlento ibnico, para ese intervalo de
frecuencias y temperaturas. -

Tabla 1. Conductividad DC[1/Q e¢m)], ocl y
@c2[1/s] y.n para las temperaturas 748,
773,798 y 823K. _

TIKI |o(O[1/Qcm] oci[1/s] Joc2[i/s] |n

748 |9.48E-8 |2325 12500 [0.18
773 |1,53E-7__|2630 _ [25000 _|0.18
798 |261E-7 |2940 39300 |0.17
823 |3.84E-7 |3450 62450 |0.17
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De fa Tabla 1 se obtiene que los parametros
presentados son térmicamente activados. La
energia.de activacion de {a conductividad DC es
101.0 kd/mol y se calculé siguiendo una respuesta
tipo Arrhenius para la aproximacion del caminante
ateatorio [8]: :

o T = Const exp (-E_/KT),
donde:

E, es la energia de activacion para la conduccién
DC y k es la constante de Boltzman.

La energia de activacién correspondiente al
proceso de relajacién caracterizado por mc2 se
obtuvo ajustando (c(e)-c(0)} a una respuesta llpo
Arrhenius, siendo esta de 95,4 kJ/mol.

La presencia de clusters en el material se
refuerza con el valor de energia de activacion
obtenido para la conductividad DC, 101.0 kJ/mol,
ya que responde a la ecuacion {9)E,=E,+a*
Ege, donde E.4 es la energia de activacion de la
difusién, E,, es la energia de disociacion de los
clusters y a es una funcién del tipo de cluster.

El valor de la energia de activacion del proceso
caracterizado por wc2 es asociada a una
relajacién del -borde del grano, pues esta energia
es ligeramente menor a la energia de activacién
de la conductividad DC 95,4 vs 101,0 kd/mo! y-
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ambos son procesos de saltos de portadores
iénicos, pero en el caso de la conductividad DC el
_proceso esta dominado por la contribucién de la
‘interfase electrodo -electrolito - ambiente.

"CONCLUSIONES

La Espectrometria Dieléctrica constituye una
importante  via de caracterizacion de los
conductores idnicos, dando informacién acerca de
los procesos de acumulacién de carga y la
presencia de clusters en el material. :

‘La medicion de la conductividad AC permite
.obtener de manera sencilla los valores de !a
~conductividad DC, la frecuencia de saltos de la
‘interfase y borde de grano, ademas que estos son
- procesos caracterizados por
_correlacionados.

La combinacién de ambas técnicas ha permitido
- discernir que el proceso de polarizacion que tiene

‘lugar en el material a temperaturas entre 548 y 623 K -

~es originado por las vacantes libres, mientras que a
temperaturas mayores es dominado por los clusters.
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