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3. Calibracion
3.1. Contribucion del portamuestras

3.1.1. Introduccién

Como ya se mostré en el informe FOSH, el portamuestras vacio esta formado por el cup (sin
muestra) + tapa + tubo de cuarzo proteccion fibra + cilindro cuarzo que rellena tubo,
muelle: presiona el cilindro de cuarzo

hacia el portamuestras para mantener
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Figura2. Tubo portamuestras de la opcién FOSH.

Presenta una contribucién débil positiva (‘antidiamagnética’), debido a la falta de cuarzo
principalmente en el hueco del cup. Las isotermas que se mostraron en la Figura5, indicaban
que el portamuestras tiene una susceptibilidad de 1.985 x 10®° emu/Oe y 2.899 x 10”° emu/Oe

a 300 Ky 10 K, respectivamente.

0.00015
----- y = 1.9852e-9x
—y =2.8991e-9x
0.0001 ,,"
= e
= '
Z =
= - =’
510% | . o
L ’.41
v --2--M300K
i ——M10K

0 L L L 1 L 1 L 1 L 1
0 10000 20000 30000 40000 50000
B (Oe)

Figura5. Isotermas a 300 K y 10 K del portamuestras vacio reportado en el informe FOSH.
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La susceptibilidad es inferior al aumentar la temperatura. Sin embargo, una sefial
‘antidiamagnética’ es independiente de la temperatura, al proceder de una ‘falta de material

diamagnético’.

Esta dependencia con la temperatura puede deberse a una pequefia contaminacion en el
portamuestras bien porque no se haya limpiado totalmente antes de su caracterizacion vacio
o porque el cuarzo presentara una pequefia contaminacion de caracter paramagnético.

Otra posibilidad seria que esta dependencia con la temperatura apareciese por efecto de
contraccién del hueco (antidiamagnético) con la temperatura. Al aumentar la temperatura, el
tubo de cuarzo de proteccién de la fibra, en la parte superior, y el cilindro de cuarzo que
rellena el tubo por la parte inferior para hacer el portamuestras simétrico, dilatan su longitud,
asi como el cup dilata su tamafio, disminuyendo por lo tanto el ‘volumen’ del hueco que

presenta esa sefial antidiamagnética.

3.1.2. Experimental

Para analizar cualquier influencia de contaminacion del portamuestras, se realizado una
primera medida M(T) a 10 kOe. A continuacién, se ha limpiado cuidadosamente. El proceso

se repite de nuevo, para realizar una tercera medida y comprobar la reproducibilidad.
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Figura9. M(T) del portamuestras vacio a 10 kOe medido 3 veces diferentes. Para la medida 2
y medida 3 el portamuestras se ha desmontado y limpiado cuidadosamente. Inset: medida 1

y 2 multiplicadas por un factor de escala, se superponen con medida 3.
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La imanacion frente a la temperatura a 10 kOe muestra una dependencia de caracter
paramagnético (Figura9). Ademas, la respuesta no es reproducible a pesar de medir
exactamente el mismo portamuestras. Sin embargo coinciden si se multiplican por un factor
de escala, i. e. medida3 = k2*medida2=k1*medidal, como si cada una de las medidas
tuvieran ‘diferente masa’, o lo que seria lo mismo, diferente tamafio del hueco. Podemos
concluir que la no reproducibilidad surge de la diferencia en el tamafio del hueco que se
forma durante el montaje del portamuestras con el cup vacio, y que este efecto puede
tenerse en cuenta con un factor de escala.

Utilizando otro cup recientemente adquirido por el servicio (FiguralO) la respuesta sigue
mostrando una dependencia de caracter paramagnético. Sin embargo no es escalable con la
del otro cup, sugiriendo que el segundo cup tendria otras ‘impurezas’ con una dependencia

con la temperatura diferente de la que tenia el primero.
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Figural0. M(T) del portamuestras vacio con el cup 1 y con el cup 2, a 10 kOe. Inset: medida

3 del primer cup y la medida del segundo cup no escalan al multiplicarlas por un factor.
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Por Gltimo, medimos sélo el cup (sin la tapa ni los tubos de cuarzo), insertado entre dos

pajitas para eliminar cualquier contribucién que no sea la del cuarzo del cup.
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Figurall. M(T) del cup (30.91 mg), a 10 kOe. Inset: la susceptibilidad a 300 K, x ~ -4.04 x
10" emu/Oeg es del orden de la de las capsulas portamuestras que se utilizan en medidas

ordinarias en los equipos MPMS.

De nuevo la imanacién presenta una dependencia con la temperatura de tipo paramagnético
observado anteriormente (Figurall). Esto sugiere que la respuesta paramagnética que se
observa al medir el portamuestras de la opcion FOSH vacio proviene de impurezas en el
cuarzo utilizado para su construccion, y estara por tanto presente tanto en el cup, como en la

tapa y en los tubos de cuarzo del portamuestras.

Cabe destacar que la susceptibilidad por gramo del cup y ~ - 4.04 x 10" emu/Oe g es del

orden de la de las capsulas que se utilizan en medidas ordinarias en los equipos MPMS.

3.1.3. Conclusiones

La respuesta del portamuestras de la opcion FOSH, con el cup vacio, tiene una dependencia

con la temperatura de tipo paramagnético.

La magnitud no es reproducible, con una susceptibilidad del orden de, y ~ 2.5x10° a

12.5x10° emu/Oe. La diferencia en la reproducibilidad surge de la diferencia en el tamafio
del hueco que se forma durante el montaje, por lo que su contribucion puede obtenerse

multiplicando por un factor de escala.
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La respuesta utilizando otro cup no _es escalable con la del primer cup, esto es, presenta

diferente dependencia con la temperatura, por lo que debe caracterizarse el portamuestras

con el cup vacio que vaya a utilizarse en cada proceso de medida.

La dependencia de caracter paramagnético proviene de impurezas en el cuarzo utilizado en

su construccion. La susceptibilidad del cuarzo de uno de los cup es del orden de y ~ - 4.04 x
10" emu/Oe g.
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