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Esquema Curso
• MODULO0: Funcionamiento PPMS
• MODULO1: Opciones Medidas Magnéticas

» Opción VSM
» Opción ACMS
» Opción TS

• MODULO2: Opciones Medidas Térmicas
» Opción HC
» Opción TTO

• MODULO3: Opciones Medidas Eléctricas
» Opción Resistividad DC
» Opción ACT

2Opciones Medidas Magnéticas



Consulta de dudas y cuestiones
• Servicio de Medidas Físicas

– Preguntar personal servicio
– Página web SMF 

http://sai.unizar.es/medidas/index.html
• Manual del equipo

– Descripción parámetros
– Guías para resolución de problemas

• Página web QD www.qdusa.com
– application notes
– service notes
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CURSO
USO DEL EQUIPO PPMS Y 

OPCIONES

M1: Opciones Medidas Magnéticas

4Opciones Medidas Magnéticas



Medidas Magnéticas
•“Propiedades magnéticas” = comportamiento en un campo magnético

•Todos los materiales tienen propiedades magnéticas
•Areas de estudio: Física, Ciencia de Materiales, Química, Ingeniería, 

Biología, Geología….
•Aplicaciones actuales del estudio de propiedades magnéticas:

– medios de grabación y reprodución magnética,
– superconductores de alta Tc
– motores eléctricos
– imanes permanentes
– imanes superconductores
– líneas de transmisión superconductoras,
– etc...
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Introdución: Magnetismo

• Cada material presenta algún tipo de comportamiento magnético.
– Usualmente: magnético = imán

• Un magnetómetro mide el momento magnético que es la cantidad 
de magnetismo de una muestra. 

• Estudiando la variación de la imanación con la temperatura o la 
intensidad del campo magnético se determina el tipo de 
magnetismo de la muestra

– M(H), M(T)

6

Moderador
Notas de la presentación
En física, el magnetismo es un fenómeno por el que los materiales ejercen fuerzas de atracción o repulsión a otros materiales. Hay algunos materiales conocidos que han presentado propiedades magnéticas detectables fácilmente como el níquel, hierro y sus aleaciones que comúnmente se llaman imanes. Sin embargo todos los materiales son influenciados, de mayor o menor forma, por la presencia de un campo magnético. 



Introdución: Magnetismo

• Magnitudes características
– Campo magnético, H
– Imanación, M → M = XH
– Densidad de Flujo, B → B = µH 
– Susceptibilidad, X
– Permeabilidad, µ

Relacionadas por (cgs):

B = H + 4πM = µH
µ = 1 + 4πX
M = XH
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Notas de la presentación
In an AC susceptometer, an oscillating AC magnetic field is applied to the sample.  The change in flux seen by the detection circuitry is caused only by the changing magnetic moment of the sample as it responds to the applied AC field.  The differential or AC susceptibility of Xac = dM/dH obtained from these measurements is described as having both real and imaginary components X′ and X′′, where the imaginary component is proportional to the energy losses in the sample.  The complex susceptibility can provide various types of information on properties such as the structural details of materials, resonance phenomena, electrical conductivity by induced currents, relaxation processes such as flux profiles and flux creep in superconductors, and energy exchange between magnetic spins and the lattice in paramagnetic materials.Hay tres campos envueltos en magnetismo: H, campo externo aplicado, La magnetización y la densidad de flujo, que están relacionados. El campo magnético está creado por una corriente eléctrica en el imán, y no se ve afectado por la presencia de la muestra. La inducción magnética es el campo local neto en la muestra, suma del externo más el debido a la magnetización.



Introdución: Magnetismo

Resumen de la 
dependencia de la T de la 
M, X y X-1 en varios tipos 
de materiales magnéticos.
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Moderador
Notas de la presentación
Referencia Buschow (1994) del libro ‘Physics of Magnetism and Magnetic Materials’ de Buschow and De BoerBuschow, K. H. J. 1994 in R. W. Cahn et al. (Eds) Materials science and technology, Weinheim: VCH Verlag, Vol. 3B, p. 451. 



Introdución: Unidades

cgs (Gausiano) SI

B = H + 4πM
Χ = M/H

B = µ0(H + M) =µ0H + J
κ=M/H

µ0 = 1
µB = 9.2741 10-21 erg/G

µ0 = 4πx10-7 Tm/A
µB = 9.2741 10-24 J/T

Referencia: ‘Comments on Units in Magnetism’, L.H. Bennett et al., Journal of 
Research of the National Bureau of Standards, Vol. 83, No. 1, 1978 
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Notas de la presentación
La susceptibilidad es la susceptibilidad de volúmen, cuando es de masa o molar, se especifica. El SI es un sistema racionalizadoLas unidades en magnetismo es un tema complicado porque a lo largo de la historia se han definido de diferentes maneras. Aunque el SI es el sistema oficial de unidades usado por la mayoría de las naciones.El magnetón de Bohr (símbolo ) es una constante física relacionada con el momento magnético de los electrones. Específicamente, es la unidad natural —y el valor aproximado-— del momento magnético intrínseco de un electrón.1 Su valor se calculó por primera vez en 1911 por el físico rumano Ștefan Procopiu,2 3 y después en el verano de 1913 por el físico danés Niels Bohr.4 En el Sistema Internacional de Unidades, se puede expresar en términos de otras constantes elementales como: µB = eℏ/2me en el SI, donde: e es la carga elemental, ℏ es la constante de Planck reducida, me es la masa en reposo del electrónmientras que en el sistema cegesimal es equivalente a:µB = eℏ/2mecdonde: c es la velocidad de la luz.El sistema más común entre la comunidad científica para resultados de magnetismo es el sistema gausiano o cgs (centimetro, gramo, segundo). 



Introdución: Unidades
cgs →x→ SI
B(G) 10-4 B(T)

H(Oe) 103/4π H(A/m)
X(emu/cm3)

Sin dimensiones

4π κ
Sin dimensiones

Xρ(emu/g=cm3/g) 4πx10-3 κρ(m3/kg)
Xmol(emu/mol=cm3/mol) 4πx10-6 κρ(m3/mol)

m(erg/G) 10-3 m(J/T=Am2)
M(G or Oe) 103 M(A/m)

N
Sin dimensiones

1/ 4π N
Sin dimensiones

M(µB/atom or µB/fu) 1 M(µB/atom or µB/fu)
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Notas de la presentación
1 Oe y 1 Gauss tienen las mismas dimensiones y normalmente se usan arbitrariamente para B y H al hablar. Los valores de susceptibilidad y permeabilidad son a veces usados incorrectamente, ya que en muchos casos si M(H) no es una curva lineal, X(H)



Introdución: Unidades
PPMS utiliza el cgs, y las magnitudes las da en 

‘emu’s’ (electromagnetic unit).
• DC: m(emu)
• AC: m’(emu), m’’(emu) fase y contrafase con H = h0cosωt

m(emu):
M (G) = m(emu)/V(cm3)
M (µB/atom) =

m’, m’’(emu):
X’ = (m’/V(cm3))/h0 X’’ = (m’’/V(cm3))/h0
X’mol = (m’/Nºmoles)/h0 X’’mol = (m’’/ Nºmoles)/ 
h0

fuátomosNmolesNN
emum

AB /ºº
)(

⋅⋅⋅µ
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Notas de la presentación
El emu no es realmente una unidad, es como una etiqueta para describir el sistema de unidades que se está usando. En algunos casos, aunque no siempre, se puede hacer un análisis adimensional de la susceptiblidad sustituyendo emu por cm3. Para obtener la magnetización hay que dividir el valor del momento magnético en emu por el volúmen, masa o el número de moles de la muestra. El sistema mide tanto m como m’ y m’’ en unidades de momento magnético, erg/GEl magnetón de Bohr (símbolo ) es una constante física relacionada con el momento magnético de los electrones. Específicamente, es la unidad natural —y el valor aproximado-— del momento magnético intrínseco de un electrón



Opciones de Medida
• Medidas Magnéticas

– VSM: Magnetómetro de muestra vibrante
– ACMS: Magnetómetro AC y DC de extracción
– TS: Susceptibilidad magnética transversal
– AFM/MFM: Microscopía de Fuerza Atómica y Fuerza Magnética

• Medidas Térmicas
– HC: Capacidad calorífica
– TTO: Conductividad térmica

• Medidas Eléctricas
– ResDC: Resistividad eléctrica DC
– ACT: Conductividad eléctrica AC

• Medidas ad hoc (custom-made): control externo de 
instrumentos
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Opción VSM
Esquema

• Principio de Operación
• Hardware
• Preparación e instalación de muestras
• Medidas: parámetros y secuencias
• Interpretación de resultados
• Opción horno
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• Magnetómetro DC
– Imanación (H,T)

• Método muestra vibrante
• 1.9K – 1000 K
• 0 a ±14 T

– Rápido (1 Hz)
– Medidas en rampa H y T
– Sensible (10-6 emu)
– Minimiza efectos

variación H (2 mmm
amplitud)
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VSM 
Vibrating Sample Magnetometer



VSM: Principio de operación

VSM tradicional
(S. Foner, RSI, 1959)

Vibración en la muestra induce
Una señal en la bobina:

Vcoil = -dΦ/dt = -(dΦ/dz) (dz/dt)

= C m A ω sin(ωt)

C : constante de acoplamiento
m : momento magnético muestra
A : amplitud de vibración
ω : frecuencia

Bobinas referenciaMuestra referencia

Bobinas sensoras
imán

muestra

varilla

speaker
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Notas de la presentación
The basic principle of operation for a vibrating sample magnetometer is that a changing magneticflux will induce a voltage in a pickup coil. The time-dependent induced voltage is given by thefollowing equation:Vcoil = -d/dt = -(d/dz) (dz/dt)	(1.1)In equation (1.1), Φ is the magnetic flux enclosed by the pickup coil, z is the vertical position ofthe sample with respect to the coil, and t is time. For a sinusoidally oscillating sample position,the voltage is based on the following equation:Vcoil = 2πfCmAsin(2πft)	(1.2)In equation (1.2), C is a coupling constant, m is the DC magnetic moment of the sample, A is theamplitude of oscillation, and f is the frequency of oscillation.The acquisition of magnetic moment measurements involves measuring the coefficient of thesinusoidal voltage response from the detection coil.C depende del tamaño y forma de la muestra



speaker
driver speaker

referencia

muestra

Bobina
referencia

Bobina
muestra

mezclador

φ

lock-in

DSP

Motor lineal

posición (A)

muestra

Bobina
muestra

PC

VSM Foner VSM QD

Momento magnético:
m = (Vsample / Vref) mref

Momento magnético:
m = Vsample / ( C A ω)

(A, ω)

Vmuestra(tiempo)

VSM: Principio de operación
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Moderador
Notas de la presentación
The Quantum Design Vibrating Sample Magnetometer (VSM) option for the Physical PropertyMeasurement System (PPMS) is a fast and sensitive DC magnetometer.The basic measurement is accomplished by oscillating the sample near a detection (pickup) coiland synchronously detecting the voltage induced. By using a compact gradiometer pickup coilconfiguration, a relatively large oscillation amplitude (1.3 mm peak) and a frequency of 40 Hz,the system is able to resolve magnetization changes of less than 10-6 emu at a data rate of 1 Hz.The VSM option for the PPMS consists primarily of a VSM linear motor transport (head) forvibrating the sample, a coilset puck for detection, electronics for driving the linear motortransport and detecting the response from the pickup coils, and a copy of the MultiVu softwareapplication for automation and control.The Quantum Design PPMS VSM linear motor transport uses a uniquely designed linear motor tovibrate the sample. Unlike other vibrating sample magnetometers that use a short-throw resonantvoice-coil design, you will find that the PPMS VSM linear motor is designed to operate at 40 Hz,with rapid slewing possible over about 6.5 cm of travel. The large range of motion enables thePPMS VSM system to perform rapid, completely automated centering operations. You will notneed to perform manual adjustments to center the sample.The sensitivity of the VSM coils is not significantly affected by large magnetic fields, so thePPMS VSM can perform sensitive measurements up to the maximum field available from yourPPMS magnet.The sample is attached to the end of a sample rod that is driven sinusoidally. The center ofoscillation is positioned at the vertical center of a gradiometer pickup coil. The precise positionand amplitude of oscillation is controlled from the VSM motor module using an optical linearencoder signal readback from the VSM linear motor transport. The voltage induced in the pickupcoil is amplified and lock-in detected in the VSM detection module. The VSM detection moduleuses the position encoder signal as a reference for the synchronous detection. This encoder signalis obtained from the VSM motor module, which interprets the raw encoder signals from the VSMlinear motor transport. The VSM detection module detects the in-phase and quadrature-phasesignals from the encoder and from the amplified voltage from the pickup coil. These signals areaveraged and sent over the CAN bus to the VSM application running on the PC.



VSM: limitaciones
• Ruido acústico (vibración varilla) 

– Afecta a estados magnéticos delicados (anclaje
de flujo en SC, dominios magnéticos en débil FM)

– Background, limita precisión medida ~10-6

emu/tesla
• Limitaciones masa debido a alta aceleración
• Pequeñas oscilaciones no revelan

inhomogeneidades en la densidad magnética
– No detecta un posible background no uniforme

debido al portamuestras o encapsulado
– Reduce posibilidades de diagnóstico del ajuste
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Moderador
Notas de la presentación
There are only two parameters reported in any VSM: the in-phase and out-of-phase sine-wave component of the voltage (with respect to the reference signal from the motor) from the coilset. This limits the amount of information available to the user because the “raw data” is just these two voltage values. One can look at the harmonic content of the coilset signal (say, from the BNC on the front panel of the VSM module) and obtain more information on magnetization inhomogeneity.Contrast this to a curve fitting method such as on the MPMS-XL: the raw scan data of signal vs. position provides more information regarding the validity of the model used for the curve fit



VSM hardware
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Moderador
Notas de la presentación
The PPMS VSM is the first new measurement option from Quantum Design to use the nextgeneration electronics architecture based on the CANopen networking protocol. The VSM optionincludes the Model 1000 modular control system, which is the heart of the new architecture.Plug-in modules, including the Model CM-A VSM motor module and the Model CM-B VSMdetection module, provide option-specific functionality. This new modular architecture offersvery high reliability as well as the ability to be expanded when you add options in the future.



VSM hardware

motor
LBC LargeBore Coilset

imanes

Recorrido ~6.5 cm
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Set bobinas/
termómetro

Moderador
Notas de la presentación
This model shows the VSM on the old-style PPMS EverCool dewar.The motor housing and the support spring in the bottom of the motor are different now.Note the thermometer mounted on the coil set near the sample location. The new version of the coil set features a replaceable thermometer which helps keep costs down for the customer in the event the Cernox sensor fails.The VSM detection coil is inserted into the PPMS sample chamber by using the standard PPMSsample interface design. This procedure will make it easy to reconfigure the VSM option withalternate pickup coil designs in the future. You will find that you can change the pickup coilconfiguration as easily as you can change a puck. Iron flux return platesNOTE: Residual (vertical) field along axis          ~ 250 gauss



VSM hardware
Coilsets

• estándar (apertura 6 mm)
– 7e-7 emu nivel ruido (promedio 1s)
– Muestras > 4 mm producen rozamiento

• Calentamiento a baja T
• Aumento nivel ruido

• LBC (apertura 12 mm)
– 1e-7 emu nivel ruido
– Muestras hasta 1 cm
– Region uniforme de detección
– Background (señal parásita) con campo 

mayor
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VSM hardware

• 5.8 N (590 
grams) per amp

• NOTE: Residual 
(vertical) field 
along axis          
~ 250 gauss N SS N

1.5 to 2 Tesla in iron
simulation

0.6 Tesla  in gap
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Moderador
Notas de la presentación
Residual field due to saturation of iron in motor and is maximal at the top (+250 G) and bottom (-250 G) of the plates as seen in the simulation.



VSM HW

Nominal Drive: 4 mm p-p @ 40 Hz

main spring ~ 6,000 N/m

magnet banks
8.8 kg

(0.012 mm p-p osc)

Slider
0.027 kg

(4 mm p-p osc)

diaphragm springs
530,000 N/m radial

90 N/m vertical

Vertical transmitted 
force: 0.04 N p-p 22

Opciones Medidas Magnéticas



VSM hardware
• Módulo motor

– Control motor: posición DC y AC
– Detección lock-in de la oscilación

• Determina la amplitud con precisión mejor que 0.1 µm
– Se puede monitorizar la posición (BNC)

• Módulo detección
– Digitaliza el voltaje ac de la bobina tras 

amplificación
• 40x preamplificación (PPMS probe head)
• 1,10,100, o 1000 en el module

– Medida lock-in usando la posición del motor como 
referencia

– Lectura termómetro
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VSM preparación muestras
• Evitar contaminar la muestra

– No cortar/manejar con herramientas
magnéticas

– Limpiar muestra, portamuestra y sitio de 
trabajo: polvo tiene ~5% Fe !

• Anchura muestra menor que portamuestras
• Longitud <4mm para mejor precisión

– Ver tabla manual 
– Programa VSMcoilcalc.exe 
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Moderador
Notas de la presentación
Con la utilida VSMcoilcalc.exe se puede obtener el factor de corrección del momento para una muestra de dimensiones distintas a la estándar
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VSM 
Preparación muestras



VSM preparación muestras

• Portamuestras uniforme y no magnético
• Fuerte sujección muestra que aguante altas

aceleraciones y temperaturas extremas
A=2mm, f=40 Hz 
acel. = A*(2πf)2 = 126 m/sec2 > 12x “g”

• ver QD AN 1096-306
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http://www.qdusa.com/sitedocs/appNotes/ppms/1096-306.pdf


VSM portamuestras (1.9 – 400 K)
• porta cuarzo 4 mm (media caña)

– Ideal para muestras planas
– Pegar con barniz o usar kapton

• Porta aluminio para láminas delgadas

• Porta latón (medio tubo)
– Ideal para muestras cilíndricas

• 3 – 4 mm diam. Estándar
• 5.5 mm LBC

– Muestras planas entre cilindros cuarzo 
– Muestras en polvo en cápsulas
– Las muestras se pueden sujetar sin adhesivo 
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Moderador
Notas de la presentación
Los portamuestras de latón del VSM no son de alta pureza, tienen impurezas de Fe (en el SQUID VSM sí que son de alta pureza ya que la sensibilidad del equipo es mayor). Los portamuestras de polvo del VSM dan una señal de 10-4 emu, dependiendo de la separación



VSM portamuestras (1.9 – 400 K)

• Cápsulas polvo
– polipropileno
– 2 piezas por muestra
– background depende de la separación entre 

las dos partes
• Pajitas (solo para LBC)

– Cápsula gelatina o policarbonato
– Portamuestras plano plástico
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Moderador
Notas de la presentación
Los portamuestras de latón del VSM no son de alta pureza, tienen impurezas de Fe (en el SQUID VSM sí que son de alta pureza ya que la sensibilidad del equipo es mayor). Los portamuestras de polvo del VSM dan una señal de 10-4 emu, dependiendo de la separación



VSM portamuestras (1.9 – 400 K): 
dificultades

• Montaje muestras perpendicular
– Usar pegamento además de los cilindros
– Otros diseños?

• Muestras líquidas
– Portamuestras de polvo son difíciles de sellar

• Cápsulas policarbonato y/o gelatina selladas con 
grasa (o teflon)

– Evitar burbujas!
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Instalación muestra
• Colocar el portamuestras firmemente en la varilla
• Inspeccionar que la varilla esté recta (evitar

rozamientos en el coilset)
• Chequear si no hay roturas en las uniones azules

o en el portamuestras de cuarzo
• Usar el asistente de instalación de la muestra
• Usar purga extendida y verificar que la presión

es baja
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VSM centrado muestra

• sample offset : distancia de la muestra al extremo inferior del 
portamuestras
35 mm ± 2 mm
– Determinado manualmente o mediante un scan de la señal a 

lo largo del recorrido del motor 
• El offset value es prácticamente independiente de la 

temperatura
31Opciones Medidas Magnéticas

Moderador
Notas de la presentación
La contracción térmica de la varilla puede ser un proceso largo que dura hasta 7 horas. Por ello es recomendable hacer una localización cada 10 minutos.Asimismo, para bajar la temperatura por debajo de 10 K se recomienda poner 20 K, esperar media hora y después bajar a la T deseada. Si no se desea realizar procesos de centrado durante la medida, se puede esperar durante una hora a T estable antes de comenzar y realizar un centrado previo. Se ha visto que la mayor variación se produce en la primera hora. El proceso de centrado de la muestra comienza con un primer paso de localización de la misma en el portamuestras, con lo que se obtiene lo que se denomina ‘offset’.  A continuación se obtiene la distancia entre el portamuestras y el fondo de la cámara (máximo recorrido), que es lo que se denomina ‘Touchdown’. El offset se puede determinar manualmente o automáticamente. Manualmente se introduce el valor medido en una estimación visual en la estación de montaje (recomendado 35 mm). El offset es la distancia entre la muestra y el final del portamuestras. Automáticamente se obtiene mediante la medida de la señal inducida cuando se realiza el recorrido completo del portamuestras, teniendo en cuenta la siguiente fórmula: Center location = Touchdown(TD) + Coilset height (H) – offset Durante la medida los procesos denominados de localización o centrado consiste únicamente en la obtención y corrección del ‘touchdown



VSM sample offset
• Altura bobina respecto al 

puck C (40.1 mm)
• sample offset S medido por

el usuario (35 mm)
• El motor determina su

localización:
z = “Center Position” 
= TD + (C - S)

• TouchDown (TD) varía conT
→ centrado automático en el 
proceso de medida

TD

C
S
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Moderador
Notas de la presentación
El recorrido va de 0 a 65 mm. El cero está abajo y el 65 arriba del todo.Cuando hace el TD, se queda en una posición respecto a cero a la que hay que sumar (subir) C-S. Para un centrado de 35 (S), tendría que subir unos 5 mm. La posición que da el wizar es de 11.66 mm, o sea que la posición teórica del TD es de aproximadamente 6.7 mmLa variación del centrado entre alta y baja temperatura puede ser de 2 mm, por lo que realizar el touchdown en un barrido en temperaturas es importante. Si no se hace los artefactos pueden ser de varios tantos por ciento en el caso de muestras con poca señal (variación grande en m(z)). La variación del centrado con el campo no es tan crítica en los imanes de 9T y 14T, ya que los campos de fuga no son grandes. En cambio en los imanes de 16T, a alto campo la posición del motor del VSM cambia (el campo de fuga tira del motor) y la corrección del centrado con el touchdown es necesaria



VSM sample offset
Motor

Top= 65 mm

Bottom= 0 mm

Center Location

TD

H

∆
offset
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TD ~ 5-7 mm
H ~ 40 mm

Moderador
Notas de la presentación
El recorrido va de 0 a 65 mm. El cero está abajo y el 65 arriba del todo.Cuando hace el TD, se queda en una posición respecto a cero a la que hay que sumar (subir) C-S. Para un centrado de 35 (S), tendría que subir unos 5 mm. La posición que da el wizar es de 11.66 mm, o sea que la posición teórica del TD es de aproximadamente 6.7 mmCenter location es la distancia que el motor tiene que mover desde la posición más baja posible (TD) para que la muestra esté centrada en las bobinas.En el sistema de referencia del motor: Center location = TD +  = H – offset Con lo que 		Center Location = TD + H – offset  En el proceso inicial de centrado, el motor hace un recorrido y determina la center location, determinando la posición en la que señal da un máximo (cuando la muestra está en la mitad de las bobinas). A continuación realiza un recorrido completo para determinar la posición de TD y de esta forma puede determinar el offset. En los siguientes procesos de centrado, el sistema supone que no hay variaciones en el offset y que las únicas variaciones debidas al campo magnético y a la temperatura tienen un efecto en el TD (debido a variaciones en la longitud de la varilla, la cámara de la muestra y de las bobinas). Las correcciones de centrado las realiza por tanto determinando el TD y corrigiendo la posición de centrado según la fórmula. La posición de centrado se incrementa aproximadamente 1.5 mm conforme la T va de 300 K a baja T.  Cuando se realiza el centrado para determinar el offset, si se va a -> alternate centering, se ve la posición de la muestra o center location relativa al sistema de referencia del motor de 0 a 65 mm (motor corner). Esto inhibe la obtención del TD, ya que no es necesario. 



VSM sample offset

Φ

dΦ/dz
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Moderador
Notas de la presentación
La forma de onda que se obtiene no se ve simétrica porque no se ve en pantalla todo el recorrido. Esto se vería si se busca el pico de señal en el ‘alternate centering’.



Medidas
• ‘Single’ o ‘Continuous’

– Single: medida síncrona (10-14’’)
– Continuous: medida asíncrona

• Centrado: touchdown
– Scan T: necesario
– scan H o scan t: cuando hay un gradiente de T en la 

cámara
• Parámetros: amplitud y frecuencia

– Señal α A y ω, ruido a alto H α Aω2

– 40 Hz (altos H, bajas T   → ω↓ ruido↓)
– 2 mm

• Rango:
– Sticky autorange: ruido debido al imán cuando dM/dH↑
– Fixed autorange: imán 14 T (o medir modo estable entre -

2T y 2T)
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Moderador
Notas de la presentación
La contracción térmica de la varilla puede ser un proceso largo que dura hasta 7 horas. Por ello es recomendable hacer una localización cada 10 minutos.Asimismo, para bajar la temperatura por debajo de 10 K se recomienda poner 20 K, esperar media hora y después bajar a la T deseada. Si no se desea realizar procesos de centrado durante la medida, se puede esperar durante una hora a T estable antes de comenzar y realizar un centrado. Se ha visto que la mayor variación se produce en la primera hora. Single Measure Una única medida síncrona. En este proceso se inicia la medida con los siguientes procesos:Encendido motorEstabilización de los parámetros del motorDefinición de la gananciaTodo ello lleva un total de 10 a 14 segundos, con lo que cuando se quiere hacer una medida dentro de un barrido en tiempo, puede dar un resultado muy irregular si se mide cada pocos segundos.Una vez que la medida ha comenzado, la vibración continua durante un minuto.  Continuous Measure Medida continua asíncrona. Este tipo de medida es para usarla mientras se activan otros comandos. El comando que activa una medida continua comienza la medida y la secuencia pasa al siguiente comando mientras se esta midiendo. Si se quiere continuar la medida durante un tiempo se necesita un comando que mantenga la secuencia activa durante ese tiempo, porque sino, llega al final de la secuencia y no mide.La vibración del motor es 40 Hz por defecto ya que se ha visto que es la que presenta un mejor funcionamiento, aunque se ha hecho un estudio del nivel de ruido para distintas frecuencias y se ha habilitado la opción de medir en el rango entre 10 Hz y 80 Hz. El ruido parásito normalmente es debido a la vibración del portamuestras, que produce una señal síncrona en la bobina cuando opera en altos campos magnéticos. La sensibilidad se incrementa linealmente con la frecuencia, pero el ruido, que es proporcional a la fuerza de la vibración, incrementa de forma cuadrática.Puede ser interesante utilizar otras frecuencias en los siguientes casos: Alto nivel de ruido a altos campos magnéticos. Este ruido generado acústicamente es generalmente mayor a bajas T (T < 50 K). En este caso puede ser interesante usar una frecuencia menor a bajas T.La muestra no puede tolerar aceleraciones grandes. Se puede usar una frecuencia menor y una amplitud mayor, de forma que se tiene la misma sensibilidad pero una menor aceleración. En el primer caso conviene hacer un barrido en función de la frecuencia para evaluar el ruido previo. Durante la medida puede aparecer un mensaje de error que dice lo siguiente: ‘Signal exceded maximum value at 250 uV Range’.Esto es debido a que la señal se incrementa muy rápido, con una variación mayor al 50%. Esta medida si que tiene lugar, aunque puede que sea errónea. En la práctica no se ha visto ningún efecto en los puntos que dan error.  La variación del centrado entre alta y baja temperatura puede ser de 2 mm, por lo que realizar el touchdown en un barrido en temperaturas es importante. Si no se hace los artefactos pueden ser de varios tantos por ciento en el caso de muestras con poca señal (variación grande en m(z)). La variación del centrado con el campo no es tan crítica en los imanes de 9T y 14T, ya que los campos de fuga no son grandes. En cambio en los imanes de 16T, a alto campo la posición del motor del VSM cambia (el campo de fuga tira del motor) y la corrección del centrado con el touchdown es necesariaLos imanes de 14T tienen unos saltos de fluxones que causan picos de corriente en las bobinas de detección del VSM. Esto provoca cambios aleatorios de rango en el tramo entre -2T y 2T (ver AN1096-301). Para evitar esto conviene medir con campo estable en este tramo de campo magnético. 



Ejemplos secuencias
• M(H) 5-quadrant SWEEPING.seq

– “5-quad”: curva magnetización inicial y ciclo, +H –H +H
– Modo de medida más rápido: Medida continua variando campo magnético en 

modo rampa. 
– no touchdowns: se supone T estable > 1 hora
– sticky autorange: cambiar a fijo en casos de FM con fuerte pendiente M(H)

• M(H) 5-quadrant STEPPING.seq
– Espaciado campo uniforme, campo estático en modo conducido en cada campo
– no touchdowns
– sticky autorange: siempre OK cuando se mide en pasos

• M(T) 300 to 20 to 300 K SWEEPING.seq
– Bajando y subiendo T a 1 K/min
– touchdowns ON!
– Medida continua, promedio 10 s (mucho? aún 1681 puntos)
– Falta un comando Set Field

• M(T) 300 to 20 to 300 K STEPPING.seq
– T estable en cada punto (llegamos a cada T a 5 K/min)
– Advanced setting: espera 60 s. a cada T antes medir
– Espaciado uniforme de T (otros posibles T2, √T, 1/T, logT)
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Moderador
Notas de la presentación
to use fixed range effectively, you will of course need to determine your signal size first and use the highest gain possible. Note that the signal is linear in both the amplitude and frequency of oscillation.



VSM .DAT file
• Señal VSM a lo largo del 

proceso: 
– at coils
– after gains/phasors
– after T-dependent phasors

(image effect, shrinkage)
• center position: NOT sample 

offset, coordenadas del motor 
(top=65mm, touchdown ~ 5)

• transport action:
– 1 = measure
– 2 = touchdown

• Ver Tabla 7-2 en el manual 
VSM

Resultados
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Moderador
Notas de la presentación
La corrección de los datos obtenidos en el VSM es por lo que se llama ‘Image effect’ y ‘shrinkage’. El ‘Image effect’ es debido a corrientes inducidas debido al movimiento de la muestra. Estas corrientes apantallan ligeramente el momento de la muestra. Es un efecto muy pequeño. El ‘shrinkage’ es debido a que las bobinas del VSM son más pequeñas a baja T, mejorando el acoplamiento y el factor de llenado. Esto produce que el momento aparente crece en torno a un 1% respecto al valor que tendría a RT.



Resultados
Procesado Datos

• Momento: background slope subtraction
– Contribución portamuestras
– Señal parásita VSM

• Field: corregir los efectos de la remanencia
del imán
– ver AN 1070-207

• Momento: corrección del valor del momento
función de la amplitud
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Moderador
Notas de la presentación
Hay una deriva del motor con la amplitud. Se puede corregir midiendo el momento en función de la amplitud rare: only when moment changes are typ. < 0.1%



Posibles señales parásitas del VSM 

• Altos campos magnéticos
– Momento aparente debido al synchronous pick-up
– Mayor nivel de ruido debido a la vibración

asíncrona
• Ruido debido a la fricción

– escala con la fuerza de vibración~ mass*A*ω2

– Mayor a bajas T:  superficies más duras
• Señal independiente del campo (pequeña)

– “crosstalk” entre el motor y la detección
– offset <1e-6 emu constante para una A y ω 

dadas
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Moderador
Notas de la presentación
Ruido acústico: puede perturbar las medidas de muestras sensibles, como es el caso del anclaje de fluxones en superconductores y dominios en ferromagnéticos débiles. Caracterizar el ruido del sistema en función de la frecuencia a alto H y obtener una serie de frecuencias de medida. Ver SN-1096-304. Normalmente el ruido se acopla igualmente a la medida en fase y cuadratura, por lo que la señal en ‘Quad’ da una idea del ruido del sistema



Mitigación señales parásitas
• Evitar roce en el coilset

– Varilla y portamuestras rectos
– Limpiar los centradores azules y reemplazarlos si están usados
– Diámetro muestra< (coil set bore) – 2mm
– Ruido o calentamiento a baja T:

• Chequear fugas en la cámara de la muestra
• Purga extendida
• Testear la fricción del motor 

– travel de 65 mm a <10 mm, hysteresis uniforme y < 30 mA
– Usar LBC (12mm)
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Mitigación señales parásitas

• Cambiar la frecuencia de vibración
– Señal bobina VSM~ A*ω

• usar 2A y ω/2 da la misma señal, ½ fuerza
• e.g. 40 Hz, 2 mm  20 Hz, 4 mm
• Frecuencias típicas en el rango 20 – 45 Hz 

– Acústica dewar/VSM es diferente en cada
sistema. 40 Hz mejor frecuencia en promedio
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Moderador
Notas de la presentación
La frecuencia de resonancia del dewar está en torno a 30-33 Hz. No usar esta frecuencia en las medidas de VSM .



Otros artefactos
• 1 : contribución 60 – 80 K

– error corrección image effect
– Debe ser< 0.2%
– M.Raw(prime) muestra los datos sin 

corregir, verificar
• 2 : steps y/o gaps en los datos

– touchdown operation (action=2)
– Los saltos son grandes cuando la 

señal de la muestra o el background 
varía mucho con z 

• ver VSM AN 1096-305

1

2
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Otros artefactos

• Pico en torno 40 – 50 K
– Orden magnético Oxígeno
– Evitar contaminación con aire
– No usar materiales porosos en el montaje (no usar cinta teflón) 
– ver MPMS AN 1014-210

• Ruido en m y valor alto en la señal de cuadratura
– Mala sujección muestra, no sigue la señal sin(ωt) del motor
– ver VSM AN 1096-303

• “ciclo histéresis invertido” M(H) en materiales magnéticos
blandos
– Remanencia muestra es negativa tras ir a campos positivos
– ver PPMS AN 1070-207
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Moderador
Notas de la presentación
Para realizar la corrección de la remanencia del imán, es recomendable medir un paramagneto



Horno VSM
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Horno VSM 
•Opción VSM extiende el rango de T hasta 1000 K
•Se calienta únicamente el portamuestras
•Medida en condición de alto vacío
•Velocidad calentamiento hasta 200 K/min
•Enfriamiento por radiación térmica
•No puede medir T < 300 K
•Ver informe horno VSM en la página web SMF

•hornoVSM
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Moderador
Notas de la presentación
La opción del horno-VSM permite extender el rango de medidas de imanación del PPMS hasta 1100 K, con velocidades de calentamiento de hasta 200 K/min. Con el horno instalado no se puede medir a temperaturas inferiores a 300 K

http://sai.unizar.es/medidas/docTecnica/PPMS/Opcion%20Horno-VSM/Manual%20uso%20rapido%20Opcion%20Horno-VSM.pdf


Horno VSM HW

Portamuestras (stick) se 
conecta en la parte inferior
de la varilla

Varilla horno, conector
superior de 5 cables que van
al portamuestras

Portamuestras con muestra
estándar Ni
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Horno VSM HW
• Se usa el coilset estandar VSM
• Cámara de la muestra PPMS 295 K en alto vacío
• Se calienta una pequeña zona del portamuestras

– únicamente ~1 gramo portamuestras llega a 1000 K
– Respuesta térmica muy rápida

• Cerámica de baja conductividad térmica aisla el 
portamuestras
– Parte superior (conector) ~ 310 K

• Termómetro incorporado en el portamuestras
• Portamuestras fácil de cambiar
• Puede llegar a 1100 K (Fe Tc = 1043 K)

– Disminuye la vida del portamuestras (muy caro 925 €)
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49Opciones Medidas MagnéticasPPMS con Opción VSM

VSM 
Horno: Preparación muestras

• Muestras finas (<1mm espesor)
– Ideal: lámina delgada 3mmx3mm
– Alto gradiente térmico entre stick y Cu
– T uniforme en la muestra

• La muestra se pega al stick con cemento (Zircar)
– Parte heater (termómetro NO)

• Se envuelve con una lámina de cobre (50 mm 
espesor)
– limpio y brillante (baja emisividad térmica)

Moderador
Notas de la presentación
(anchura stick de 3.6 mm) high thermal gradient between stick and Cu shieldretiene el calor y reduce el gradiente térmico entre la muestra y el stick.heater region: 3.5 mm wide x 25 mm longmount sample on heater, NOT back side (thermocouple wires in grooves can be damaged)Temp. uniformity best over 4mm at centerZircar cement:around samplecovering sample (keep at Temp. of stick, not shield)dry it before wrapping with Cu shieldwatch videos on training CDwrap with provided 50 mm thick copper foilneeds to be clean, shiny (low emissivity)



horno VSM portamuestras
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horno VSM portamuestras
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Horno VSM
Control Temperatura

• El error absoluto de temperatura es máximo en 
torno a la Tc del Ni, Tc = 627 K

• Calibración: medida Tc = 621 K, error menor
1%

• En teoría: 
– 300-600 K:mala conductividad térmica zirconia, 

termómetro más frío que la muestra (calentador)
– 600-1000 K: r~T4 homogeniza temperaturas

parte superior e inferior 
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CURSO
USO DEL EQUIPO PPMS Y 

OPCIONES

M1: Opciones Medidas Magnéticas
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Opciones de Medida
• Medidas Magnéticas

– VSM: Magnetómetro de muestra vibrante
– ACMS: Magnetómetro AC y DC de extracción
– TS: Susceptibilidad magnética transversal
– AFM/MFM: Microscopía de Fuerza Atómica y Fuerza Magnética

• Medidas Térmicas
– HC: Capacidad calorífica
– TTO: Conductividad térmica

• Medidas Eléctricas
– ResDC: Resistividad eléctrica DC
– ACT: Conductividad eléctrica AC

• Medidas ad hoc (custom-made): control externo de 
instrumentos
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Opción ACMS
Esquema

• Principio de Operación
• Hardware
• Preparación e instalación de muestras
• Medidas: parámetros y secuencias
• Interpretación de resultados
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• AC: χac(ω,hac,T)
– 10 Hz a 10kHz
– Hac = 2mOe a 17 Oe
– 1.9 K a 350 K
– Alta sensibilidad: 5x10-8 emu (10 kHz)
– Anula background en cada punto
– Medida de armónicos (hasta 10)

• DC: Imanación(H,T)
– Método extracción
– Rango: 2.5x10-5 emu to 5 emu
– 1.9 K a 350 K
– 0 a ±14 T

DC vs AC

• “Susceptibilidad” = χ= pendiente curva M/H
– DC:  X absoluta Xdc = M/H
– AC: X local χac= dM/dH
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ACMS
AC Measurement System

Susceptómetro AC y Magnetómetro DC

Moderador
Notas de la presentación
Mainly designed as a highly optimized AC susceptometerDC magnetometer is a “bonus feature”: uses extraction techniqueUnique calibration coil array measures and nulls out background phase shifts at each data pointpossible to measure AC response of bulk conductors and infer their resistivityLa especificación del nivel de ruido es para baja T. A 300 K, se obtienen valores de desviación estándar del orden de 10-4, diez veces superiores a la especificación. The AC susceptibility option inthe ACMS adds a small alternating field to the large applied field from the PPMS superconductingmagnet and measures a sample’s magnetic moment response. Both the amplitude and phase of thisresponse are reported. Alternatively, the ACMS can report the in-phase and quadrature componentsof the sample’s response. Note that the reported amplitude is the amplitude of the change in magneticmoment dM and is not an absolute magnetic moment or a susceptibility. To obtain the AC susceptibility,you must divide the amplitude of the change in moment by the amplitude of the alternatingfield dH
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ACMS
Principio de Operación DC

• Método extracción : la muestra se mueve
rápidamente a traves de un set de bobinas
produciendo una señal característica

• Forma de onda es analizada por SW y se calcula el 
momento magnético que la genera

Moderador
Notas de la presentación
•“Extraction” measurement technique•Sample moved rapidly through coil set producing a characteristic waveformWaveform analyzed by software, moment reportedDuring DC measurements, the amplitude of the detection coil signal is dependent upon both theextraction speed and the sample’s magnetic moment. The DC servo motor used by the ACMS extractssamples at speeds of approximately 100 cm/sec., thus increasing the signal strength over conventionalDC extraction systems and reducing the contribution of time-dependent errors such as drift and 1/fnoise. The short scan time also allows the averaging of several scans for each measurement, furtherreducing the contributions of random error. These advantages result in greater measurement accuracyand sensitivity compared to systems with slower sample extraction speeds.



Sample
Movement

(a)

(b)
Φ (x)

V = dΦ/dx

Detection Coil Set

ACMS
Principio de Operación DC
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Moderador
Notas de la presentación
Speed ~ 1 m/sec



• El offset en el voltaje da lugar
a una pendiente en el flujo
Φ(x) al integrarse
– El offset se substrae antes de 

analizar la integral 
• Centro muestra: centro

inversión curva Φ(x)
• Medida ACMS guarda las

curvas del movimiento de la 
muestra de arriba a abajo
(+2.8 to – 2.2 cm) en el 
fichero .raw

• Curva estándar de medida DC 
con centro inversión en x=0. 

ACMS
Principio de Operación DC
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Moderador
Notas de la presentación
La deriva en el integrador es debida a un offset en la variación del flujo con z.The wavefrorm is even not symmetric, that’s why you need a reference waveformThe speed is not constant, that produces a non symmetric waveform



1) Fija ganancia (auto, sticky, fixed)
2) Mueve el transporte al fondo
3) Extrae la muestra (~ 1 m/s), lee voltaje(time)

– Asume que el transporte se mueve a velocidad
uniforme

– Asume que la muestra se mueve con el transporte
4) Si el digitalizador se satura, reduce la ganancia y 

repite el proceso
5) Ajuste usando la waveform de referencia (dc-

emu.cal)
6) Aplica correcciones: efecto imágenes, ganancia

ACMS
Proceso medida DC
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ACMS
Principio de Operación AC

Bobina de excitación: Hac
Bobina de detección: mac

Moderador
Notas de la presentación
All AC instruments have phase shifts betweenthe drive signal and the measured signal due to time constants in the electronics and coil set. Thesephase shifts are dependent upon parameters such as temperature, AC drive frequency, and magneticfield and thus change with various measurement parameters. It is important to be able to separate thesample phase shift from this instrumental phase shift. The ACMS corrects for instrument-dependentphase shift by actually measuring it in absence of the sample for each measurement point, using thecalibration coil to simulate a sample with an entirely real response



5-point “BTBCC”

HAC
Vcoil

Bottom (B1)

Top (T1)

Bottom (B2)

Center (C1): cal coils +

Center (C2): cal coils –

sample time

other N-point
modes possible

ACMS
Principio de Operación AC
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Moderador
Notas de la presentación
By default, the sample undergoes a five-point measurement process that utilizes the calibration coilto increase measurement accuracyEliminan desfases debido al instrumento, derivas térmicas, desbalances de las bobinas….The first reading is made with the sample positioned in the centerof the bottom detection coil. Then the sample is positioned in the center of the top detection coil, andthen in the center of the bottom coil again. During all three readings, the signals from the detectioncoil array are amplified, low-pass filtered, and digitized by an analog-to-digital converter (A/D).These signals are stored as waveform blocks in the data buffer. All 128 buffer points are used torecord each response waveform. The points are fitted and compared to the driving signal to determinethe real and imaginary components of the response when the sample is in the center of each detectioncoil. (Imaginary components are in phase with the driving signal and real components are 90° out ofphase with the driving signal.) Subtracting one reading from the other gives a sample vector in thecomplex plane.When the bottom-top-bottom coil readings are complete, the sample is placed at the center of thedetection coil array so that it is between the two detection coils. Two more readings are taken withthe calibration coil switched into the detection circuit with opposing polarities. The real and imaginarycomponents of each response waveform are obtained by again fitting the data and comparing it to thedriving signal. The two calibration readings are subtracted to yield a calibration vector in the complexplane. Subtracting the two calibration readings subtracts out the sample signal, leaving only environmentaland instrumental factors that affect the reading. The calibration vector is used to accuratelyplace the sample vector at the origin with the proper orientation and scaling. The true values ofinterest for the sample are then reported, either as moment amplitude and phase (magnitude and angleof the sample vector) or as in-phase and out-of-phase (or quadrature) components of the moment (realand imaginary components of the sample vector.) Notice that in-phase components of the responsesignal are in phase with the ideal response signal, which is 90° out of phase with the driving signal.This is due to the nature of Faraday’s law. During each measurement, several waveform blocks can bemeasured and averaged to reduce random noise that may be present in the signal



• B, T, C variables vectoriales (in-phase, quad.)...
• (B2 – B1)/(tB2 – tB1) = deriva (térmica)

– Se puede corregir la deriva térmica, pero para una mejor precisión es mejor
variar T despacio o estabilizar en T

• Aplica la corrección por deriva a T1  T1’
• Substrae las señales de las bobinas de calibración : C1 – C2  ΠCC factor 

corrección
– C1, C2 el desbalance parece una señal paramagnética
– Elimina desfase debido al instrumento
(muestras con una χ’’ grande se tienen que centrar con gran precisión )

• AC moment = (B1 – T1’)* ΠCC *Πimage*ΠHW*C
– Πimage = Corrección ‘image effect’ (edddy current screening in chamber)
– ΠHW = otras correcciones HW
– C = factor calibración ACMS
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ACMS
Principio de Operación AC 5-point “BTBCC”

Moderador
Notas de la presentación
AC centering: 2mm error in centering  2-3% error in moment.Cal coil picks up moment, leads to 1) phase error and 2) moment error



 

ACMS Hardware
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Moderador
Notas de la presentación
Cal coils in upper and lower detection coils are added to imbalance the coils by a known amount. This produces a response akin to a perfect paramagnet so that the phase and magnitude of the response of the coils can be absolutely calibrated.Note the 18mm height of the detection coils: samples should thus be <5mm high and <6mm diameterGradiometer coil configuration allows measurement of local disturbances in a magnetic field only (due to a sample.)–Error signal proportional to coil imbalanceACMS es un gradiómetro de 1er orden (2 bobinas)




[image: image1.wmf]Calibration Coil Array


AC Drive Coil


AC Drive Compensation Coil


Sample Space


7.7mm Diameter


Electrical


 


Connections


ACMS Insert


Thermometer


30.6 in.


4.6 in.


Figure 1


Detection Coils




_1032769268.doc

[image: image1.png][image: image2.png]









30.6 in.







AC Drive Compensation Coil







Calibration Coil Array







Figure 1







4.6 in.







ACMS Insert







Sample Space







7.7mm Diameter







AC Drive Coil







Detection Coils







Electrical Connections







��







Thermometer











_868872126.doc














ACMS Hardware
Coilset: AC vs DC 

• Bobinas necesarias para
las medidas AC

• Únicamente las bobinas
de detección son 
necesarias para las
medidas DC por
extracción
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Moderador
Notas de la presentación
Cal coils in upper and lower detection coils are simply one turn which is added to imbalance the coils by a known amount. This produces a response akin to a perfect paramagnet so that the phase and magnitude of the response of the coils can be absolutely calibrated. 



ACMS Hardware

Thermometer

PC

ACMS
Board

Transport
Controller

Model 6000 Bridge
Board

GPIB

RS232

Sample
Transport

Preamp

Coil Set

Sample

Detection
Drive

Sample
Chamber

Preamp Cable

PPMS
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ACMS Hardware
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ACMS
Preparación e Instalación muestras

• Muestra se coloca al extremo del portamuestras
– La muestra debe quedar por debajo de las bobinas

para el centrado tanto AC como DC
– Hay un efecto en la señal debido a la 

inhomogeneidad del portamuestras
• DC extracción: gran aceleración

– Fijar muestra fuertemente
– AC: aceleración pequeña
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ACMS
Preparación e Instalación muestras

18mm

73mm

36mm
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Moderador
Notas de la presentación
Cal coils in upper and lower detection coils are simply one turn which is added to imbalance the coils by a known amount. This produces a response akin to a perfect paramagnet so that the phase and magnitude of the response of the coils can be absolutely calibrated. 
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ACMS
Preparación e Instalación muestras

14 cm

1.3 cm

Altura muestra <5mm (bobinas son de 18 mm altura)

1.3 cm

Opciones Medidas Magnéticas



• El bucket se enrosca
en la varilla sujetando
la muestra

• Muestras sólidas o en 
polvo

• Alta señal de 
background debida al 
plástico y la fibra de 
carbono
– No usar para muestras

con poca señal

ACMS
Preparación e Instalación muestras

73Opciones Medidas Magnéticas

Moderador
Notas de la presentación
Delrin (acetal) 



• Rosca más fina
• Deja cavidad

– Se tiene que inmovilizar
la muestra (problema
para medidas DC)

• Aplicando grasa en la 
rosca puede sellar
líquidos
– Testear estanqueidad!

• Alto background

ACMS
Preparación e Instalación muestras
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ACMS
Centrado muestra
‘Sample location’

• Centrado AC
Mueve la muestra en pasos a través de la 
bobina de detección mientras aplica el 
campo Hac → detecta la amplitud AC en 
función de la posición. 

• Centrado DC 
– Extracción muestra a lo largo de todo el 

recorrido→ detecta voltaje DC función
posición

– Requiere un campo Hdc en la mayoría de 
las muestras

• Resultado debería ser similar. 
• Posición muestra cambia con la temperatura
• Center location entre -0.4 y +0.4 (bucket 

+0.5 OK)

76Opciones Medidas Magnéticas

Location + → subir muestra
Location  - → bajar muestra

Moderador
Notas de la presentación
The Center Location, as indicated in the Locate Sample dialog box, should be between −0.4and +0.4. If it is not, you should either center the sample manually or remove it and physicallycenter it.Because the centering operation begins with the sample at the bottom of the range of motion,apparent curve offsets to the right usually indicate the sample is mounted too low and should be movedhigher in the sample holder, and vice versa.



• DC
– Análisis linear vs. non-linear

• Linear mode: sample center = location (< 10-3 emu)
• Non-linear mode: DC position es una variable usada en el cálculo para

el ajuste (m > 10-2 emu)
(ver AN 1084-310)

• AC
– Compromiso T, A, ω y tiempo
– Usar medidas 5 puntos

• Corrige derivas
• Calibra la fase y amplitud

77

ACMS Medidas

Opciones Medidas Magnéticas

Moderador
Notas de la presentación
The AC field induces eddy currents in the copper portion of the sample chamber,which results in joule heating. In order to prevent such warming, the user should limit the applied ACfield at temperatures below 25 KNon-linear DC analysis technique	Sample center: location 	fixed	DC Position: variable, calculated every time. In linear mode the sample center defined by location is used for fit. In non-linear mode, the DC position is used for the calculation (iterative calculation). In measurementes with T variation better use non-linear analysis technique for m > 10-2 emu. For M(H) better use linear mode (less noise), for m < 10-3 emu. 



• 5Pt-AC.seq
– Medida AC por 5 puntos repetida 30 veces a 

cada frecuencia
• Xac(T,ω).seq

– Medida AC por 5 puntos en función de la 
frecuencia a baja T

• Delrin bucket background.seq
– Medida DC: M(H) y M(T) usando modo lineal 

y no lineal

ACMS Secuencias
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ACMS Interpretación datos
• Ficheros de datos

– *.DAT: valor final procesado de la respuesta
magnética

– *.RAW: curvas de voltaje originales
• Posibles artefactos

– Magnetismo oxígeno: 43 - 54 K
– Desfase debido al Inconel (feedthroughs):25 -

35 K. Ver AN AR04.
– Efecto ‘imagen’ debido al cobre de la cámara

de la muestra
• Validar con muestras estándar (calibrantes)

79Opciones Medidas Magnéticas

Moderador
Notas de la presentación
Oxygen, strongly paramagnetic @ high Tfreezes ~ 54 Korders antiferromagnetically ~ 43 Kcheck o-rings, make thorough purge at 320 K, avoid highly porous sample or porous mounting materials (Teflon tape is bad this way!)Inconel feedthrough on sample chamberintroduces small (<0.5 deg) phase shift in region 25-35 Ksee app note AR04 on QD website on this topicimage effect of the Cu sample chamberhigh conductivity Cu screen AC magnetic fields produced by moving sample (DC) or AC excitation (AC)very small effect, well corrected in softwareIn general, standard samples are crucial in separating instrument (service) from sample-related (apps) issuesinstrument is usually agnostic regarding the sampleDC: Pd standard for absolute momentkeep it clean: may need to be remounted in clean sample holder – consult QD apps if this is the caseuse to check calibration: be cautious if re-writing the calibration file dc-emu.cal !!AC: Dy2O3 (QD p/n 4084-221) included in kit currentlywill move to Er:YAG (inquire for part #) or GGG (QD p/n YC3087) insulating paramagnets which do not order above 1.9 K



*.DAT file

• Amplitude(Oe): valor pico de amplitud campo magnético AC
• M-DC: momento DC
• M’(emu) = χ’ · Amplitud
• Moment(emu) = √{(M’)2 + (M’’)2}: magnitud momento AC
• Phase(deg): fase relativa a una respuesta paramagnética
• Sample Center(cm): sample location (cero es la posición ideal) del 

último centrado
• DC Position(cm): determindado del ajuste a la curva de extracción; 

irregularidades indican que el algoritmo no encuentra la muestra de 
forma fiable

Ver AN1084-311

Cantidades AC o DC únicamente

ACMS Interpretación datos
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*.RAW file

• Position(cm): posición motor durante extracción
• Signal(mV): en AC, muestra la forma final obtenida tras

análisis por N-puntos; en DC, el voltaje durante la 
extracción
– DC: pintar señal vs. posición para ver si hay problemas

(pegado muestra, cargas estáticas, motor)
– AC: pintar señal vs tiempo para ver la forma de onda AC 

(distorsión por interferencias de armónicos) 

Cantidades AC o DC únicamente

ACMS Interpretación datos

81Opciones Medidas Magnéticas



CURSO
USO DEL EQUIPO PPMS Y OPCIONES

Opción TS
Adriana I. Figueroa García



Outline
• Theoretical framework of TS
• TS measurement systems developed up to date
• TS setup at SMF

– Hardware
– Sample preparation
– Measurement process
– Software

• Examples
• Practicals



IMPORTANT: χ is a tensor!

Magnetic Susceptibility, χ
• Defined as the degree of magnetization of a material in 

response to an applied magnetic field

- Equilibrium magnetic properties:

- Timescale of magnetization
processes: 

• Some valuable information obtained from
χac measurements:

- Spin dynamics
- Phase transitions
- Relaxation in NPs systems
- Particle interactions

χ =ac
ac

dM
dH

Mutual inductance ac
susceptometer

χ =dc
dc

M
H

Hdc

Secondary 
coil
Primary 
coil

Sample

Moderador
Notas de la presentación
is the degree of magnetization of a material in response to an applied magnetic field.Un campo magnético allterno pequeño causa un momento magnético en la muestra dependiente del tiempo. Una ventaja de las medidas AC es que las medidas son bastante sensibles a pequeños cambios en la imanación del material.Susceptometro: sistema de dos bobinas, un primario y un secundario, donde el secundario se compone de dos bobinas captadoras, que generan un campo magnetico AC. La muestra se ubica dentro de una de ellas y se mide la respuesta del circuito a la presencia de la muestra, en funci’on de la termperatura, el campo DC aplicado o la frecuencia del campo AC



Transverse susceptibility - TS
• Susceptibility tensor for a 

single SW particle

• TS: measurement of the 
magnetic susceptibility in one 
direction while an external 
magnetic field is applied 
perpendicular to the 
measurement direction
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[1] A. Aharoni, et al. Bull. Res. Counc. of Israel. 6A 215 (1957)
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Easy
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Moderador
Notas de la presentación
Aquí tengo que hablar de qué es la anisotropía magnética o por lo menos qué es el campo de anisotropía HK. Cuando la imanación de un material rota un ángulo pequeño alrededor del eje de fácil imanación, las fuerzas de anisotropía cristalina en el material actúan como un campo magnético para intentar mantener la imanacion del material en la dirección paralela a ese eje de facil imanación, lo que corresponde al campo de anisotropia. Para un cristal uniaxial, HK es la magnitud del campo aplicado a 90º del eje de facil imanacion que es necesario para rotar la imanación del material.



[1] A. Aharoni, et al. Bull. Res. Counc. of Israel. 6A 215 (1957)

Transverse susceptibility - TS
Aharoni et al. arrived at the expression for the HDC-
dependent TS of a single Stoner – Wohlfarth particle:
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Moderador
Notas de la presentación
Aquí tengo que hablar de qué es la anisotropía magnética o por lo menos qué es el campo de anisotropía HK. Cuando la imanación de un material rota un ángulo pequeño alrededor del eje de fácil imanación, las fuerzas de anisotropía cristalina en el material actúan como un campo magnético para intentar mantener la imanacion del material en la dirección paralela a ese eje de facil imanación, lo que corresponde al campo de anisotropia. Para un cristal uniaxial, HK es la magnitud del campo aplicado a 90º del eje de facil imanacion que es necesario para rotar la imanación del material.



Transverse susceptibility – TS
Direct probe of HK

Typical TS unipolar curve for a 
collection of randomly oriented
NPs

• Study of:

 Magnetic anisotropy
 Magnetization reversal

processes
 Magnetic transitions

• Strongly influenced by:
 Interparticle interaction
 Texture
 Anisotropy field distribution = 2 eff

K
S

KH M

±HK

− HS

χ T

1.5

1.0

0.5

0-2-4 2 4

H

Moderador
Notas de la presentación
Para una colección de partículas con ejes al azar, se encuentra la existencia de tres picos en un scan de TS de saturación positiva a negativa



Magneto-optical setupConventional electromagnet setup

Electromagnet Solenoid for
transverse field

Sample Pickup coil

[4] M.C. Contreras, et. al. J. Magn. Magn. 
Mater.  175 , 64-78 (1997)

[2] L. Pareti and G. Turilli. J. Appl. Phys. 
61 , 5098 (1987)
[3] A. Hoare, et. al. J. Phys. D: Appl. Phys. 
26 , 461-468 (1993) Direct measurement of

HDC

TS Measurement techniques
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HDC

HRF

Inductance, L =

C

Oscillator

Gel cap with sample
µ = µ0 (1+χ)
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A change in inductance
is proportional to a 
change in susceptibility

A change in frequency
is proportional to a 
change in susceptibility

RF – TS measurement system for the PPMS
Self-resonant methods to measure TS
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[6] P. A. Martínez and B. M. Monge, Int. J. Electron. 92, 619 
(2005)
[7] A. I. Figueroa et al. , J. Magn. Magn. Mater. 324, 2669 
(2012)

 TDO based circuit

 CMOS cross coupled circuit

[5] H. Srikanth, J. Wiggins, and H. Rees, Rev. Sci. Instrum.
70, 3097 (1999).

We measure a change in frequency
from +Hsat to –Hsat, and viceversa

Gel cap with 
sample

RF – TS measurement system for the PPMS
Self-resonant methods to measure TS



HDC

Hrf
L

C

CMOS circuit

Gel cap with
sample

Components
inside the
PPMS Dewar

Components
outside the
PPMS Dewar

[7] A. I. Figueroa, J. Bartolomé, J. M. García del Pozo, A. Arauzo, E. Guerrero, P. Téllez, F. Bartolomé, L. M. 
García. J. Magn. Magn. Mater. 324, 2669-2675 (2012). 

TS measurement system at the SAI-Unizar
PPMS-9T



• Multifunctional probe for the PPMS adapted 
to 
hold the RF oscillating circuit

• T and HDC controlled 
by the PPMS

- T =  1.8K – 400K 
- µ0HDC = 0 – 14 T

TS measurement system at the SAI-Unizar
MFP for the PPMS



(3)

(1) (2)

V0

VDD

RD

ZL

M1 M1

M2C2C1

R1

Oscilloscope
Frequency meter

(1 MΩ)

(1) Oscillator: inverter 
cell in cross-coupled 
topology

(2) Output driver
(3) Supply isolation 

block

TS measurement system at the SAI-Unizar
CMOS cross coupled oscillator circuit



Oscillator circuit 
operation 
specifications:

L = 2.8 µH
C =  22 pF
f0 = 9.53 MHz
VDD = 6 – 13 V

0.00 0.08 0.16 0.24 0.32 0.40-0.2
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TS measurement system at the SAI-Unizar
Resonance frequency



l

D

d
L = 2.8 µH
Longitude, l: 11 mm
Inner diameter, D: 5 mm
Number of turns, N: 31
Wire diameter, d: 0.3 mm

Coil dimensions designed to
hold a conventional gel-cap for
SQUID and PPMS 
measurements

TS measurement system at the SAI-Unizar
Plug-in coil - sample holder



Conventional gel-cap for SQUID 
and PPMS measurements
D=5 mm

Samples in powder form Films
Different configurations
limited by dimensions of 
the coil

Sensitivity: 2x10-6 emu

HDC

HAC

HDC

HAC

HDC

HAC
xmax=3.8 mm

TS measurement system at the SAI-Unizar
Sample specifications



TS measurement system at the SAI-Unizar
Sample specifications

 Samples with low magnetic signal

- Problems with the background signal of the empty coil

 Conductive materials: 

- high frequency applications require materials with high electrical
resistivity to keep low eddy currents

 Samples with some semiconducting substrates (Si)

Problematic samples



Measurement Process
(1) Install insert
(2) Plug in the 

frequency counter 
and power supply to 
the insert’s head

(3) Turn on all external 
equipment and 
adjust the voltage 
between V=6 V – 13 
V until resonance 

(4) Prepare 
measurement 
sequence



Measurement Process (Empty Coil)
Stability of the frequency – drift

Drift with time

0 20 40 60 80 100 120 140
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L=2.8 µH
T=300 K
Hdc=0

30 Hz/min

Reduction of drift with time

This drift is easy to correct
but let the circuit stabilize
for a while.



(1) Measure the resonance frequency from +Hsat to –Hsat, and 
viceversa

(2) Calculate the TS ratio

with fSat the frequency
measured at HSat

(3) Correct drift
(4) Repeat the procedure

for different T

Measurement Process
Measurement at fixed T, varying the applied field H

χ
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Measurement Process
Measurement at fixed T, varying the applied field H

T= 300 K
Fe3O4 NPs
HSat=1.5 T
L=1.7 µH

(1) Measure the resonance frequency from +Hsat to –Hsat, and 
viceversa
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Measurement Process
Measurement at fixed T, varying the applied field H

(2) Calculate the TS ratio χ
χ
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Measurement Process
Measurement at fixed T, varying the applied field H

(3) Correct drift
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Measurement Process
Measurement at fixed T, varying the applied field H

T= 2 K
Fe3O4 NPs
HSat=1.5 T
L=1.7 µH

(4)  Repeat the procedure for different T



Measurement Process
Measurement at fixed T, varying the applied field H
(4)  Repeat the procedure for different T
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(1) Measure the frequency from Ti to Tf of the empty coil
(background)

(2) Repeat the procedure with the sample
(3) Substract the background from the measurement with the

sample

Measurement Process
Measurement at fixed, H as a function of T
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Sequences for TS measurements

.BAS sequences 
programmed on 
BASIC language, 
linked to the PPMS 
MultiVu interface



Sequences for TS measurements

Main program

Create data file



Sequences for TS measurements

Sequence to sweep H 
at a fixed T

Initial parameters



Sequences for TS measurements



Sequences for TS measurements

End of main program



Sequences for TS measurements

Routine to initialize 
the frequency meter



Sequences for TS measurements

Routine to configure 
the frequency meter

Routine to read the  
frequency meter value



Sequences for TS measurements
(1) Measurement of the frequency as a function of time

• Only change the data file name

(2) Measurement of the frequency as a function of field in 
sweep mode
• Change data file name
• Set T
• Set Hi, Hf, ∆H
• Specify if increasing or decreasing H

(3) Measurement of the frequency as a function of temperature 
in sweep mode
• Change data file name
• Set H
• Set Ti, Tf, ∆T
• Specify if increasing or decreasing T



Sequences for TS measurements
(1) Measurement of the frequency as a function of time

SICAgilent_scan(t).BAS

Change data file name



Sequences for TS 
measurements

(2) Measurement of the frequency as a function of field in sweep 
mode

Change data file name



Initial parameters of the 
measuring loop

Sequences for TS measurements – H sweep at a fixed T

Set temperature

Set field ramp (100 Oe/s)

Measuring loop



Sequences for TS measurements – H sweep at a fixed T

Initial parameters of the 
measuring loop

Set field ramp (50 Oe/s)

Measuring loop



Initial parameters of the 
measuring loop

Set field ramp (50 Oe/s)

Measuring loop

Set final T to 300 K

Set final H to 0 Oe

Sequences for TS measurements – H sweep at a fixed T



Sequences for TS 
measurements

(3) Measurement of the frequency as a function of temperature 
in sweep mode

Change data file name



Initial parameters of the measuring loop

Sequences for TS measurements – T sweep at a fixed H

Set field

Set T ramp (10 K/min)

Measuring loop



[8] L. Spinu, H. Srikanth, A. Gupta, X. W. Li, and Gang Xiao. Phys. Rev. B. 62, 8931 (2000)

Examples
Probing magnetic anisotropy effects in epitaxial CrO2 thin films

Easy axis → ψ = 0º
Hard axis → ψ = 90º

Easy axis
ψ

TiO2

CrO2



[8] L. Spinu, H. Srikanth, A. Gupta, X. W. Li, and Gang Xiao. Phys. Rev. B. 62, 8931 (2000)

Hac || hard axis
Hdc ⊥ easy axis

Hac || easy axis
Hdc ⊥ hard axis

Examples
Probing magnetic anisotropy effects in epitaxial CrO2 thin films

HDC

HAC

HDC

HAC



Examples
Coating effect in the magnetic anisotropy of Fe3-xO4 NPs 
probed by RF – TS

100 nm 100 nm

100 nm100 nm

(a) (b)

(c) (d)
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Examples
Coating effect in the magnetic anisotropy of Fe3-xO4 NPs 
probed by RF – TS
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Examples
Coating effect in the magnetic anisotropy of Fe3-xO4 NPs 
probed by RF – TS
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Examples
Coating effect in the magnetic anisotropy of Fe3-xO4 NPs 
probed by RF – TS

0 50 100 150 200 250

Oleic acid
SiO2

Fe3-xO4 NPs
〈D〉 = 14 nm
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K = 1.8 x105 erg/cm3 from data @ 5K for the oleic acid coated 
samples



Práctica
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Medida de TS en nanopartículas de magnetita (Fe3O4)
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