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Cap��tulo 6
T�e
ni
as experimentales

Los 
ap��tulos de la tesis que se presentan a partir de este, tienen un 
ar�a
ter expe-rimental. Antes de pasar a des
ribir los resultados, es �util introdu
ir algunos aspe
tosrelativos a las t�e
ni
as de medida utilizadas y tambi�en des
ribir los sistemas utiliza-dos en este trabajo. En el 
ap��tulo se har�a espe
ial hin
api�e en la Emisi�on A
�usti
a(EA) ya que es �esta la t�e
ni
a en que se basan prin
ipalmente nuestros resultados.Adem�as, para �nalizar este 
ap��tulo [x 6.4℄, se dan algunos detalles rela
ionados 
onlas materiales que se han estudiado.
6.1. Emisi�on a
�usti
a. Considera
iones generalesLa emisi�on a
�usti
a [291{293℄ es el t�ermino que se utiliza para referirse a las ondasel�asti
as transitorias ultras�oni
as 
on fre
uen
ias t��pi
as entre 20 kHz y 10 MHz [292℄generadas por el desprendimiento r�apido de energ��a el�asti
a que tiene lugar en el inte-rior de un determinado material. La energ��a desprendida tiene su origen en mi
rodes-plazamientos internos motivados por inestabilidades me
�ani
as. Algunos me
anismosque dan lugar a tales mi
rodesplazamientos son: 
rea
i�on y 
re
imiento de �suras(
ra
ks) [294, 295℄, movimiento de dislo
a
iones [296, 297℄ o transi
iones de fase. Este�ultimo me
anismo se ha men
ionado ya en el 
ap��tulo 1 en referen
ia a la transi
i�onmartens��ti
a.Adem�as de referirse a las ondas a
�usti
as, el t�ermino \emisi�on a
�usti
a" se utilizatambi�en para referirse a la t�e
ni
a de dete

i�on de di
has ondas. A 
ontinua
i�on seintrodu
en los aspe
tos b�asi
os de la dete

i�on de la EA.291
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ni
as experimentales6.1.1. Dete

i�on de la EALas ondas el�asti
as transitorias generadas por los desplazamientos internos se pro-pagan por el material y, una vez llegan a la super�
ie de di
ho material, pueden serdete
tadas 
on un sensor (transdu
tor) que 
onvierte los desplazamientos de la su-per�
ie en se~nales el�e
tri
as. Para 
ono
er la forma original de los desplazamientosen la super�
ie del material a partir de la se~nal el�e
tri
a es ne
esario un pro
eso dedes
onvolu
i�on de la se~nal el�e
tri
a del transdu
tor utilizando su fun
i�on de trans-feren
ia. Adem�as, en o
asiones, las se~nales dete
tadas a la salida del transdu
tor no
orresponden a una �uni
a se~nal in
idente sino que tambi�en se dete
tan re
exiones delas se~nales en las paredes del material o en las interfases internas en el 
aso de ma-teriales inhomog�eneos. Todos estos puntos ha
en que, en general, sea dif��
il obtenerla se~nal aso
iada a la fuente de EA a partir de la se~nal el�e
tri
a del transdu
tor. Apesar de esto, existen estudios 
uantitativos interesantes de la EA (ver por ejemplo lasRefs. [101, 298{301℄). Existen varios tipos de transdu
tores [293℄: a
eler�ometros (tie-nen un rango de fre
uen
ias de trabajo limitado), sensores �opti
os/l�aser (�utiles paramedir la forma de las ondas a
�usti
as), sensores 
apa
itivos (respuesta en fre
uen
iamuy uniforme, lo que les ha
e �utiles para analizar la forma de las ondas) o transdu
to-res magnetoestri
tivos (apropiados para trabajar a altas temperaturas y en presen
iade radia
i�on nu
lear). Sin embargo, quiz�as los sensores m�as utilizados son los trans-du
tores piezoel�e
tri
os. El material piezoel�e
tri
o m�as 
om�unmente utilizado son las
er�ami
as de la familia de los titanatos 
ir
onatos. El sensor responde a las ondasel�asti
as in
identes de forma resonante, de tal manera que el voltaje que resulta esuna sinusoide que de
ae 
on el tiempo y 
uya fre
uen
ia prin
ipal viene determinadapor el grosor del material piezoel�e
tri
o. Este tipo de transdu
tor es muy sensible, lle-gando a dete
tar desplazamientos 
ooperativos menores que la distan
ia interat�omi
aen un s�olido [291℄. De he
ho, los movimientos at�omi
os que tienen lugar durante latransi
i�on martens��ti
a son menores que la distan
ia interat�omi
a.Una vez 
onvertidas las vibra
iones de la super�
ie en una se~nal el�e
tri
a, el pasosiguiente suele ser ampli�
ar y �ltrar di
ha se~nal. La Fig. 6.1 muestra un ejemplot��pi
o de la se~nal ampli�
ada obtenida 
on el sistema experimental utilizado en estatesis (des
rito en la se

i�on x 6.2). Las se~nales resultantes de la ampli�
a
i�on se suelentratar de diversas formas [292, 293℄. A 
ontinua
i�on se des
riben los pro
edimientosutilizados en esta tesis.
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Número de cuentas: I = 7
Actividad acústica: ν = 150 kHz Figura 6.1: Se~nal de EA obtenida 
on elsistema experimental que se des
ribe m�asadelante [x 6.2℄. Se indi
an los par�ame-tros utilizados habitualmente para 
ara
-terizar las se~nales de EA. Con
retamente,la se~nal 
orresponde a una TM indu
ida enun mono
ristal de Cu-Zn-Al disminuyendola temperatura.Conteo ringdown y a
tividad a
�usti
aPosiblemente, el m�etodo m�as utilizado para 
ara
terizar la EA es 
ontar el n�umerode ve
es que las se~nales el�e
tri
as dete
tadas sobrepasan un 
ierto umbral pre�jado.Este pro
edimiento (
onteo ringdown) da el n�umero de 
uentas a
umuladas I. En el
aso parti
ular de la se~nal representada en la Fig. 6.1, I = 7.Un pro
edimiento similar a �este 
onsiste en medir el n�umero de ve
es que lasse~nales sobrepasan un determinado umbral por unidad de tiempo. A esta magnitudnos referiremos 
omo a
tividad a
�usti
a y la denotaremos a lo largo de la tesis 
omo �.Tal y 
omo se detalla m�as adelante [x 6.2.2℄, el sistema experimental utilizado en estatesis 
onsta de un instrumento para efe
tuar un 
onteo ringdown y otro para medir �.Por de�ni
i�on, � = dI=dt (siempre que se utili
e el mismo umbral para dete
tar I y�). En el 
aso de la se~nal representada en la Fig. 6.1, � ' 150 kHz.Amplitud y dura
i�onUn m�etodo habitual para obtener la amplitud (voltaje m�aximo A) y la dura
i�ontava de las se~nales dete
tadas es utilizar un umbral, tal y 
omo se representa en laFig. 6.1. Con este pro
edimiento, tava se de�ne 
omo el tiempo trans
urrido entre elprimer punto en que la se~nal supera el umbral y el �ultimo. La amplitud A se de�ne
omo la amplitud m�axima que al
anza la se~nal en el intervalo de tiempo que de�netava.El m�etodo utilizado en esta tesis para analizar las se~nales es un po
o m�as so�sti
adoy 
onsiste en 
al
ular num�eri
amente a posteriori el valor absoluto del voltaje de lase~nal y de�nir tres umbrales a distintos voltajes V1, V2 y V3 tales que V1 < V2 < V3[Fig. 6.2℄. En nuestro 
aso se han situado en V1 = 0:025 V, V2 = 0:038 V y V3 = 0:05 V.
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Figura 6.2: Valor absoluto (
�al
ulonum�eri
o) de la se~nal representada en laFig. 6.1. Las l��neas horizontales muestranlos umbrales menor, medio y mayorutilizados para delimitar la se~nal y paradeterminar su dura
i�on tava. 0 50 100
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Con este pro
edimiento, el ini
io de una se~nal se produ
e 
uando, al aumentar, 
ruza lostres umbrales en orden as
endente y �naliza 
uando 
ruza los tres umbrales en ordendes
endente. La dura
i�on de la se~nal se puede de�nir de varias formas. Una formaest�andar es aso
iarla al intervalo de tiempo 
omprendido entre los 
ru
es del umbralmedio al ini
io y el �nal de la se~nal. Este es el 
aso que se presenta en la Fig. 6.2. La
ondi
i�on de que la se~nal 
ru
e ordenadamente los tres umbrales supone una ventaja deeste m�etodo 
on respe
to al pro
edimiento en que se utiliza �uni
amente un umbral yaque esto asegura que la se~nal tiene un 
omportamiento mon�otono 
re
iente/de
re
ienteen el ini
io/�n 
omo m��nimo en el intervalo [V1; V3℄.A partir de los datos obtenidos de A y tava para un 
onjunto de se~nales, se a
os-tumbran a estudiar las distribu
iones 
orrespondientes que, 
omo ya se 
oment�o en el
ap��tulo 1, se pueden aproximar por una ley de poten
ias.6.1.2. Emisi�on a
�usti
a en medios 
ontinuosComo hemos visto, las ondas a
�usti
as se dete
tan en la super�
ie del material traspropagarse desde el punto en que se produ
e el desplazamiento interno. Una primeraaproxima
i�on para modelizar los desplazamientos que se produ
en en la super�
iedel material es suponer que la aproxima
i�on de medio 
ontinuo es v�alida1 [Ap�endi
eA℄ y que la disipa
i�on de las ondas en la propaga
i�on es despre
iable. Esta �ultimahip�otesis no es 
ierta en general para sistemas reales ya que presentan me
anismos1Esta aproxima
i�on es a
eptable siempre y 
uando la longitud de onda de la EA sea grande en
ompara
i�on 
on las distan
ias interat�omi
as. Teniendo en 
uenta que la velo
idad t��pi
a de una ondame
�ani
a es de unos 3000 m s�1 y que el rango de fre
uen
ias de las se~nales de EA es� [2�104; 107℄ Hz,las longitudes de onda t��pi
as est�an en el intervalo � [10�4; 10℄ m. En 
onse
uen
ia, la aproxima
i�onde medio 
ontinuo es v�alida para el an�alisis de la EA.
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i�on que, en general, dependen de la fre
uen
ia [300℄. De 
ualquier manera,aunque la atenua
i�on est�a presente en sistemas reales, el he
ho de suponer que susefe
tos no son importantes permite extraer ideas que son v�alidas 
omo m��nimo desdeun punto de vista 
ualitativo y estad��sti
o.Bajo estas 
ondi
iones, el ve
tor desplazamiento ~u de 
ualquier punto del materialviene dado por la E
. (A.32) [Ap�endi
e A℄. Parti
ularizando para el 
aso is�otropo enque hay s�olo dos 
onstantes el�asti
as independientes2 (supondremos que son C12 y C44,en la nota
i�on de Voigt [x A.3.1℄):��~u = �C12 + C442 �r(r � ~u) + C442 r2~u: (6.2)Esta e
ua
i�on es equivalente3 a la E
. (4.1) de la Ref. 302 (p�agina 64 de esta referen
ia)donde se apli
a a la sismolog��a en la aproxima
i�on de medio 
ontinuo. A este nivel deaproxima
i�on, la EA se puede 
onsiderar 
omo un fen�omeno mi
ros
�opi
o similar a losse��smos.Supongamos [Fig. 6.3℄ que un material se en
uentra en equilibrio (desplazamientoy esfuerzo nulos) y, en un 
ierto instante, se pone en movimiento por una 
ierta fuerzainterna ~f(~x0; t0) repentina (
omo una explosi�on) o por la 
rea
i�on de una dis
ontinuidaden el desplazamiento en una super�
ie interna (
izalla interna). Puesto que las se~nalesa
�usti
as se dete
tan en la super�
ie del material, tiene sentido preguntarse 
ual es eldesplazamiento ~u(~x; t) que produ
e un mi
rodesplazamiento interno en los puntos ~xde la super�
ie.La solu
i�on a este problema se puede hallar formalmente a partir de la E
. (6.2) ent�erminos de la fun
i�on de Green 
orrespondiente. Suponiendo que la tra

i�on es nulaen la super�
ie del material y que, adem�as, es una super�
ie r��gida, ~u(~x; t) viene dadopor la expresi�on siguiente:~u(~x; t) = Z 1�1 dt0 Z $G (~x� ~x0; t� t0) � ~f(~x0; t0)dV 0; (6.3)2Los elementos del tensor de 
onstantes el�asti
as para un s�olido is�otropo se pueden es
ribir 
omo:Cijkl = C12ÆijÆkl + C442 (ÆikÆjl + ÆilÆjk); (6.1)donde C12 y C44 son dos 
onstantes el�asti
as independientes es
ritas en la nota
i�on de Voigt [x A.3.1℄.En la teor��a de la elasti
idad apli
ada a medios is�otropos, es habitual utilizar los 
oe�
ientes de Lam�e� y �, que se de�nen 
omo: � = C12 y � = C44=2. Sin embargo, en esta se

i�on se ha de
idido noutilizar estos 
oe�
ientes para no introdu
ir nueva nota
i�on inne
esariamente.3La equivalen
ia se obtiene utilizando la identidad r� (r� ~u) = r2~u�r(r � ~u).
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Figura 6.3: Nota
i�on utilizada en el tex-to para obtener el desplazamiento ~u(~x; t)en un punto ~x de la super�
ie del materialen el instante t provo
ado por una fuerza~f(~x0; t0) que a
t�ua en el punto ~x0 del inte-rior del material en el instante t0. ê1 ê2

ê3
~u(~x; t)(~x; t)

(~x0; t0) ~r = ~x� ~x0~f(~x0; t0)
donde $G (~x � ~x0; t � t0) es la fun
i�on de Green4 que, en este 
aso, es un tensor desegundo orden. F��si
amente, el elemento Gij(~x � ~x0; t � t0) del tensor 
orresponde aldesplazamiento en el instante t y en la dire

i�on êi de un punto situado en ~x provo
adopor una fuerza ~f(~x0; t0) puntual apli
ada en el punto ~x0, en el instante t0 y en la dire

i�onêj: ~f(~x0; t0) = Æ(~x� ~x0)Æ(t� t0)êj; (6.4)Al introdu
ir la fuerza (6.4) en la e
ua
i�on de movimiento (6.2), se obtiene el tensorde Green que 
onsta de tres 
ontribu
iones distintas [302, 303℄:$G (~x� ~x0; t� t0) =$GCC (~x� ~x0; t� t0)+ $GP (~x� ~x0; t� t0)+ $GS (~x� ~x0; t� t0): (6.5)La primera de las 
ontribu
iones es propor
ional a 1=r3 (r = j~x�~x0j) y las dos restantesson propor
ionales a 1=r, de manera que estas dos �ultimas son las 
ontribu
ionesimportantes si la distan
ia r entre la fuente de EA y el punto de observa
i�on es grande(aproxima
i�on de 
ampo lejano). De forma expl��
ita,GPij(~x� ~x0; t� t0) = 
i
j4��v2P 1r Æ�t� t0 � rvP � (6.6)GSij(~x� ~x0; t� t0) = (Æij � 
i
j)4��v2S 1rÆ�t� t0 � rvS� ; (6.7)donde � es la densidad del material, vP �p(C12 + C44)=�, vS �pC44=� y f
ig son las
omponentes del ve
tor unitario 
̂ � (~x�~x0)=r que da la dire

i�on que une el punto ~x0donde a
t�ua la fuerza 
on el punto de observa
i�on ~x. Es f�a
il 
omprobar que el t�erminoGPij 
orresponde a la propaga
i�on de ondas longitudinales (desplazamientos paralelos a4En la Ref. 302 se dis
uten 
on detalle las propiedades generales de esta fun
i�on.
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̂) que se denominan ondas P (Primarias). En 
ambio, la 
ontribu
i�on GSij 
orrespondea ondas transversales (desplazamientos perpendi
ulares a 
̂) que se denominan ondasS (Se
undarias). Los par�ametros vP y vS 
orresponden a la velo
idad de propaga
i�onde las ondas P y S, respe
tivamente. Por propia de�ni
i�on, vP � vS, lo que justi�
a elnombre dado a los dos tipos de ondas.Suponiendo que las dimensiones de la fuente son peque~nas en 
ompara
i�on 
onla distan
ia r, el tensor de Green se puede desarrollar a primer orden en torno a laposi
i�on del 
entro de la fuente (que supondremos que se sit�ua en ~x0 = ~0) la 
omponentei-�esima del desplazamiento (6.3) se puede expresar 
omo5:ui(~x; t) = Z 1�1Mjk(t0) �Gij(~x� ~x0; t� t0)�x0k ����~x0=~0 dV 0; (6.8)donde se ha tenido en 
uenta que la fuerza total 
orrespondiente a la fuente de EAdebe ser nula por 
onserva
i�on del momento y se ha de�nido el tensor de momento defuerza $M (t0) 
uyos elementos son :Mjk(t0) = Z x0kfj(~x0; t0)dV 0: (6.9)Introdu
iendo en la E
. (6.8) el tensor de Green [E
s. (6.5), (6.6) y (6.7)℄ en laaproxima
i�on de 
ampo lejano e integrando por partes, obtenemos el desplazamientoen la super�
ie de la muestra en fun
i�on de la varia
i�on temporal _$M del tensor demomento de la fuerza:~u(~x; t) = 
̂4��v3P r �
̂ � _$M �t� rvP � � 
̂�++ 14��v3Sr � _$M � 
̂ � �
̂ � _$M �t� rvS� � 
̂� 
̂� (6.10)Este resultado, v�alido en la aproxima
i�on de 
ampo lejano, permite extraer varias
on
lusiones importantes sobre la EA:El desplazamiento provo
ado por las ondas a
�usti
as es inversamente propor
io-nal a la distan
ia entre la fuente y el punto de observa
i�on.El desplazamiento se 
ompone de dos 
ontribu
iones. Una aso
iada a las ondasP (primera 
ontribu
i�on en la E
. (6.10)) que es paralela a 
̂ y otra aso
iada alas ondas S (segunda 
ontribu
i�on en la E
. (6.10)) que es perpendi
ular a 
̂.La intensidad de la EA depende de la orienta
i�on de la fuente que la genera.5Utilizamos el 
onvenio de Einstein de suma a ��ndi
es repetidos.
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as experimentalesLa intensidad es propor
ional a la varia
i�on en el tiempo del tensor del momen-to de fuerzas. Esto impli
a que las deforma
iones lentas dan lugar a una EApo
o notable y s�olo los desplazamientos su�
ientemente r�apidos provo
an ondasa
�usti
as importantes. Suponiendo que la fuente de EA es una dis
ontinuidad demagnitud D(t) en el desplazamiento a trav�es de una super�
ie interna de �areaS, se puede ver [302{304℄ que $M (t) / D(t)S y, por tanto, ~u(~x; t) / _D(t)S. Esteresultado indi
a que la EA dete
tada es m�as intensa 
uando los desplazamientosinternos son r�apidos y, adem�as, es propor
ional al �area de la super�
ie a la quese extiende el desplazamiento interno. De a
uerdo 
on este razonamiento, es deesperar que la a
tividad a
�usti
a � sea mayor 
uanto mayor sea la velo
idadde las fuentes de EA y 
uanto mayor sea la extensi�on de estas. En el 
ontextode la TM, se ha observado experimentalmente tanto la propor
ionalidad 
on la
antidad de material transformado [39, 40℄ 
omo 
on la velo
idad de avan
e delas interfases [305℄.6.2. Sistema experimental de dete

i�on de EALos experimentos que se han llevado a 
abo dentro de esta tesis 
onsisten en in-du
ir transi
iones estru
turales en s�olidos variando la temperatura T . En t�erminosde la nota
i�on del 
ap��tulo 3, el par�ametro de 
ontrol gen�eri
o 	 
orresponde a latemperatura en nuestros experimentos. A grosso modo, el sistema de dete

i�on de EA
onsta de 
uatro bloques fundamentales tal y 
omo muestra la Fig. 6.4: (i) Conjuntodel portamuestras, (ii) bloque de dete

i�on, ampli�
a
i�on y le
tura de las se~nales deEA, (iii) bloque de le
tura y 
ontrol de la temperatura y (iv) ordenador. La 
omuni
a-
i�on entre el ordenador y los bloques de dete

i�on de las se~nales de EA y de 
ontrol detemperatura se lleva a 
abo mediante un interfaz GPIB (IEEE488 de Keithley). Losprogramas de 
ontrol del sistema se han he
ho utilizando TestPoint.6.2.1. PortamuestrasLa Fig. 6.5 muestra el esquema del portamuestras. La muestra (6) se sit�ua sobreun bloque de 
obre (5) en el que se 
olo
a una resisten
ia de platino Pt-100 (4) quea
t�ua 
omo sensor de la temperatura Tb de di
ho bloque. La temperatura Tb se var��autilizando una bater��a de termopares (Mel
or OT-0:8-66-F0) he
ha de uniones P-N deBi2Te3 (66 pares de uniones en una super�
ie de 9:8 � 8:9 mm2)6. La termobater��a6Para m�as detalles, 
onsultar la p�agina web http://www.mel
or.
om/opseries.html.
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Portamuestras

Dete

i�onAmpli�
a
i�onLe
tura
Medida y 
ontrol dela temperatura T

ORDENADOR
Figura 6.4: Esquema general del sistema de dete

i�on de la EA generada en transi
ionesestru
turales indu
idas variando la temperatura 
ontroladamente.(3) se sit�ua entre el bloque de 
obre y un bloque m�as grande de aluminio (1). Elbloque de 
obre est�a sujeto al bloque de aluminio mediante tres tornillos de nylon.El bloque de aluminio (
on temperatura T0) a
t�ua de fuente t�ermi
a del sistema, detal manera que la termobater��a permite variar la temperatura del bloque de 
obre entorno a la temperatura T0. El rango de temperatura en que el sistema puede operardepende de T0. En los experimentos llevados a 
abo dentro de esta tesis, habitualmenteT0 = 240 K, en 
uyas 
ondi
iones la temperatura se puede variar entre � 215 K y� 360 K, suministrando un 
ierto voltaje [x 6.2.3℄ a la termobater��a que siempre debeestar entre �8 V y +8 V. La temperatura T0 = 240 K se mantiene introdu
iendo elportamuestras en un 
ongelador 
uyo motor trabaja de forma 
ontinua, lo que permitemantener la temperatura T0 estable. Con el �n de tener un buen 
onta
to t�ermi
o en launi�on de la muestra 
on el bloque de 
obre, as�� 
omo en el 
onta
to de la termobater��a
on los bloques de 
obre y de aluminio, se ha utilizado una grasa (Repro-Cir
uit) 
onuna buena 
ondu

i�on t�ermi
a.Las se~nales de EA se dete
tan utilizando un transdu
tor piezoel�e
tri
o resonanteen
apsulado (7) que tiene una respuesta en fre
uen
ia 
alibrada que va desde 100 kHzhasta 1 MHz 
on un m�aximo de sensibilidad situado a 850 kHz. Para 
onseguir unbuen 
onta
to a
�usti
o entre la muestra y el transdu
tor, se pone una �na 
apa de un
uido a
�usti
amente po
o atenuante (vaselina) entre las super�
ies de 
onta
to.Todo el 
onjunto formado por la termobater��a, el bloque de 
obre, la muestra yel transdu
tor, se protegen del exterior 
on una 
ubierta de pl�asti
o (8). Dentro deesta 
ubierta se 
olo
a un dese
ante 
on el �n de que el ambiente en el interior sea lo
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12 23
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Figura 6.5: Vista lateral del portamuestras (Es
ala 7 : 10): (1) Bloque de aluminio, (2)Salida de 
ables, (3) Termobater��a, (4) Sonda Pt-100, (5) Bloque de 
obre, (6) Muestra, (7)Transdu
tor piezoel�e
tri
o y (8) Cubierta de pl�asti
o.menos h�umedo posible para evitar la emisi�on a
�usti
a que se produ
e 
uando el aguasolidi�
a.6.2.2. Dete

i�on, ampli�
a
i�on y le
tura de las se~nales de EALa Fig. 6.6 muestra el diagrama de bloques 
orrespondiente a la parte del sistemaexperimental dedi
ada a la dete

i�on de las se~nales de EA. Como hemos visto en lase

i�on anterior, la dete

i�on primaria de las ondas a
�usti
as se lleva a 
abo median-te el transdu
tor piezoel�e
tri
o que transforma el movimiento en la super�
ie de lamuestra en una se~nal el�e
tri
a os
ilatoria. Esta se~nal se somete a un pro
eso de ampli-�
a
i�on que 
onsta de dos pasos: (i) preampli�
a
i�on lineal de 40 dB (preampli�
adorBr�uel&Kj�r) y (ii) ampli�
a
i�on variable que, habitualmente, se ha �jado en 22 dB.En resumen, las se~nales el�e
tri
as del transdu
tor se han sometido a una ampli�
a-
i�on de 62 dB. Para el �ultimo paso del pro
eso de ampli�
a
i�on, se ha utilizado unampli�
ador Br�uel&Kj�r (modelo 2638) que permite ampli�
ar de 0 a 60 dB en unaventana de fre
uen
ia variable. En parti
ular, en los experimentos realizados en esta



6.2. Sistema experimental de dete

i�on de EA 301
Transdu
tor 62dB

Fre
uen
��metro
ContadorINSA V
Os
ilos
opio

AC
ORDENAD
ORA
tividad a
�usti
a �

Salida
CH1

TriggerCH2 Se~nales de EAFigura 6.6: Esquema del 
onjunto Dete

i�on-Ampli�
a
i�on-Le
tura de las se~nales de EA.tesis se ha utilizado una ventana de fre
uen
ias que abar
a desde 200kHz hasta 2MHz.El ampli�
ador tiene dos salidas para la se~nal ampli�
ada: salida DC y salida AC. Lasalida DC 
orresponde a un pro
esado anal�ogi
o de la se~nal que 
onsiste esen
ialmenteen ha
er una envolvente de la parte positiva de la se~nal 
on de
aimientos exponen
ia-les 
uando la se~nal se anula o es negativa. El problema de esta salida es que a~nadeun 
ierto tiempo de relaja
i�on �
ti
io que no 
orresponde a la se~nal en s�� misma y,
omo 
onse
uen
ia, no es apropiada para medir, por ejemplo, las dura
iones de lasse~nales. En 
ambio, la salida AC da una se~nal m�as similar a la respuesta os
ilatoriadel transdu
tor.Una vez ampli�
ada la se~nal, el n�umero de 
uentas I y la a
tividad a
�usti
a � seobtienen dire
tamente durante la medida utilizando aparatos apropiados y, medianteun an�alisis posterior, se obtiene la amplitud y la dura
i�on de las se~nales registradas enun os
ilos
opio y alma
enadas en el ordenador. A 
ontinua
i�on pasamos a des
ribir elpro
edimiento utilizado para dete
tar 
ada magnitud 
ara
ter��sti
a de las se~nales.N�umero de 
uentas y a
tividad a
�usti
aEl 
onteo ringdown se ha llevado a 
abo 
one
tando la salida AC del ampli�
adoren un 
ontador anal�ogi
o [Fig. 6.6℄ dise~nado y 
onstruido en el INSA de Lyon7. Esteinstrumento da 
omo salida un voltaje que se mide 
on un mult��metro Keithley yse alma
ena en el ordenador via GPIB. Cada vez que una se~nal sobrepasa el umbral7Institut National des S
ien
es Appliqu�ees de Lyon.
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ni
as experimentales�jado en el instrumento, el voltaje de salida aumenta en8 (10=124� 104) V y, 
uandoel voltaje a
umulado llega a 10 V (equivale a 124� 104 se~nales dete
tadas), vuelve a0 V.La a
tividad a
�usti
a � se obtiene 
one
tando la salida AC del ampli�
ador a unfre
uen
��metro digital (Hewlett-Pa
kard 5384A) que da dire
tamente � (Hz) (puedeser el n�umero de 
uentas en 1 s o en 10 s). Los datos se alma
enan en el ordenadorvia GPIB. El fre
uen
��metro dispone de dos entradas que 
orresponden a distintasventanas de fre
uen
ia. En nuestro 
aso, se ha utilizado la entrada 
orrespondiente alintervalo de fre
uen
ias desde 10 Hz hasta 100 MHz. Adem�as, se ha apli
ado un �ltroque posee el mismo fre
uen
��metro para eliminar se~nales no aso
iadas a la transi
i�onestru
tural que pretendemos estudiar (re
ordar que la respuesta del transdu
tor tienelugar en el intervalo de fre
uen
ias que va desde 100 kHz hasta 1 MHz). Con este pro-
edimiento se obtiene una rela
i�on se~nal/ruido mayor que 103 en la a
tividad a
�usti
adete
tada en una TM t��pi
a. El ruido de fondo en � es de unos 10 Hz.Dete

i�on de se~nales individualesUna vez ampli�
adas las se~nales, �estas se registran utilizando un os
ilos
opio digital(Tektronix) de 
uatro 
anales 
apaz de trabajar a fre
uen
ias elevadas (hasta 1 GHzen el modo single shot). Las medidas que se presentan en la tesis se han llevado a 
abo
on una fre
uen
ia de muestreo de 1 MHz, lo que equivale a un periodo de muestreo de1 �s. La salida del ampli�
ador se 
one
ta al 
anal 1 del os
ilos
opio y el 
anal 2 a
t�uade trigger de la medida (ver 
onexiones en la Fig. 6.6). Como trigger se utiliza la se~nalde 5 V que suministra el 
ontador INSA 
ada vez que una se~nal ampli�
ada sobrepasael umbral pre�jado de este 
ontador. En prin
ipio, se pueden dete
tar tanto las se~nalesque provienen de la salida AC del ampli�
ador 
omo de la salida DC. Como ya se hamen
ionado, las se~nales AC son m�as realistas que las DC. Por este motivo, habitual-mente se han registrado las se~nales de la salida AC. Sin embargo, este pro
edimientotiene un problema ya que, durante el tiempo en que el os
ilos
opio est�a en espera de sera
tivado por el 
ontador anal�ogi
o INSA, el fre
uen
��metro (
one
tado ne
esariamentea la salida AC) se bloquea porque no re
ibe ninguna se~nal y esto motiva el bloqueode todo el sistema (in
luido el sistema inform�ati
o de 
ontrol). Debido a esto, no sehan he
ho medidas 
one
tando simult�aneamente el os
ilos
opio y el fre
uen
��metro ala salida AC. En 
aso de que se deseen ha
er medidas simult�aneamente 
on estos dos8Este par�ametro es variable externamente, pero todos los experimentos 
uyos resultados se pre-sentan en esta tesis se han he
ho en estas 
ondi
iones



6.2. Sistema experimental de dete

i�on de EA 303instrumentos, es ne
esario 
one
tar el os
ilos
opio a la salida DC del ampli�
ador.La velo
idad de transferen
ia de los datos desde el os
ilos
opio ha
ia el ordenadordonde se alma
enan es 
ru
ial para dete
tar y registrar el m�aximo n�umero de se~nalesposible. El pro
edimiento utilizado en nuestros experimentos se puede dividir en trespasos:1. Modo de medida del os
ilos
opio: La dete

i�on 
on el os
ilos
opio se ha
e enel modo FastFrame que permite registrar (y alma
enar temporalmente en elos
ilos
opio) 50 se~nales de 1000 puntos 
ada una. Cada ventana de 1000 puntos
orresponde a una a
tiva
i�on del 
ontador INSA. En la 
on�gura
i�on utilizada,
ada ventana de 1000 datos tiene una dura
i�on de 1 ms, de manera que se puedendete
tar se~nales de una dura
i�on m�axima de 1 ms. Realmente, 1 ms est�a muypor en
ima de las dura
iones t��pi
as de las se~nales individuales que se originandurante la TM.2. Transferen
ia de los datos en 
odi�
a
i�on binaria: una vez se han llenado las 50ventanas disponibles, la informa
i�on se env��a al ordenador en una 
odi�
a
i�onbinaria que permite \
omprimir" la informa
i�on, lo que ha
e que el tiempo detransferen
ia sea menor que utilizando los pro
edimientos m�as tradi
ionales queno 
odi�
an ade
uadamente los datos. Gra
ias a este pro
edimiento, 
on nuestrosistema experimental es posible alma
enar 50 se~nales 
ada dos segundos, 
osaque permite dete
tar � 105 se~nales en una TM t��pi
a.3. De
odi�
a
i�on de los datos: la de
odi�
a
i�on de los datos para obtener el voltajede 
ada punto se ha
e a posteriori una vez ha �nalizado la medida. En la 
odi-�
a
i�on binaria, la informa
i�on 
orrespondiente a las 50 ventanas se transmiteen una 
adena de 105 
ara
teres ASCII. Cada 
ara
ter puede tomar 256 (= 28)formas distintas (
�odigo ASCII). El voltaje de un determinado punto se 
odi�
a
on dos 
ara
teres 
onse
utivos x1 y x2 de la 
adena. El 
ara
ter x1 equivale a unn�umero binario de 8 bits (de a
uerdo 
on el 
�odigo ASCII) tal que el primer bitindi
a el signo del voltaje. El 
ara
ter x2 equivale a un n�umero binario de 8 bitssin signo. En
adenando los dos n�umeros binarios, se obtiene un n�umero binariode 16 bits tal que el primero 
orresponde al signo del voltaje y los 15 restantes
orresponden a un n�umero que, expresado en base de
imal, es un entero que seen
uentra entre 1 y 32768 (= 215). En nuestras medidas, los voltajes medidos seen
uentran entre �2:048 V y +2:048 V, de manera que la resolu
i�on 
onseguidaen voltaje 
on la 
odi�
a
i�on des
rita es de 62:5 �V.
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as experimentales6.2.3. Le
tura y 
ontrol de la temperaturaLa le
tura de la temperatura del bloque de 
obre Tb se lleva a 
abo midiendo laresisten
ia de la sonda Pt-100 
on una 
onexi�on de 
uatro puntas. La medida se lleva a
abo 
on un mult��metro Keithley que 
onvierte la resisten
ia en temperatura medianteun algoritmo interno. Finalmente, la temperatura se transmite al ordenador via GPIB[Fig. 6.7℄.El 
ontrol de la temperatura Tb se 
onsigue mediante un pro
eso retroalimenta-do [306℄ 
on un montaje similar al propuesto en la Ref. 307 y que se representa es-quem�ati
amente en la Fig. 6.7. Supongamos que deseamos que la temperatura Tb delbloque de 
obre siga un 
ierto programa de temperatura Tnom(t). El pro
edimientoretroalimentado para 
onseguir esto es sen
illo: (i) Se registra Tb y se 
ompara 
onTnom. (ii) Seguidamente, el ordenador 
al
ula el voltaje Vtb que la fuente de tensi�ondebe suministrar a la termobater��a para que Tb sea lo m�as 
er
ana posible a Tnom. El
�al
ulo del voltaje de Vtb se lleva a 
abo mediante un algoritmo propor
ional-integral-diferen
ial (PID) [306, 307℄. En parti
ular, se ha utilizado el 
aso m�as sen
illo en queVtb(t) en un determinado instante viene dado por9:Vtb(t) = K1�(t) +K2 Z t0 �(t0)dt0 +K3d�(t)dt ; (6.12)donde �(t) � Tnom�Tb y los par�ametros K1, K2 y K3 son 
ara
ter��sti
os del sistema.En nuestro 
aso, los valores K1 = 1:2, K2 = 0:01 y K3 = 0:001 permiten 
onseguir un
ontrol tal que las os
ila
iones relativas en temperatura son menores que el 0:01%.6.2.4. Calibra
i�on de la temperatura de la muestraLa medida y el 
ontrol de la temperatura se ha
e sobre el bloque de 
obre y, portanto, la temperatura que medimos durante los experimentos no es exa
tamente la dela muestra. Para resolver este problema, se ha llevado a 
abo un pro
eso de 
alibra
i�onde la temperatura T de la muestra en fun
i�on de la temperatura Tb del bloque de 
obre.Desde un punto de vista t�e
ni
o, la 
alibra
i�on se ha he
ho midiendo la temperaturaT 
on una sonda Pt-100 
olo
ada en el interior de una muestra de prueba (de 
obre)9La fun
i�on de transferen
ia de este sistema TF (s) es la m�as sen
illa que nos permite implementarun algoritmo PID, ya que involu
ra �uni
amente un polo y un 
ero:TF (s) = K1 + K2s +K3s (6.11)
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Le
tura de la temperatura Tb
Varia
i�on de la temperatura

Pt-100 V
Termobater��a Fuente detensi�onVtb ORDENADOR

Figura 6.7: Esquema del 
onjunto de 
ontrol de temperatura. Tb es la temperatura delbloque de 
obre sobre el que se sit�ua la muestra y Vtb es el voltaje que se suministra a latermobater��a para 
ambiar la temperatura.

0 5 10 15

0.97

0.98

0.99

 

A
(T

)

|T| (K/min)

(a)

0 5 10 15

2

3

4

5

6

7

8

9 (b)

B
(T

) 
 (

K
)

|T| (K/min)Figura 6.8: Coe�
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i�on de j _T j. Los datos 
orrespondena enfriamientos. Las l��neas 
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asos a un ajuste lineal a losdatos 
on j _T j � 10 K/min, 
uyos 
oe�
ientes se resumen en el 
uadro 6.1.
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ni
as experimentalesCuadro 6.1: Par�ametros aso
iados a la dependen
ia lineal de los 
oe�
ientes A( _T ) y B( _T )que rela
ionan la temperatura de la muestra 
on la del bloque de 
obre sobre la que se sit�uadi
ha muestra. a1 (s/K) a2 b1 (s) b2 (K)_T < 0 �0:072� 0:003 0:9878� 0:0002 12:0� 0:6 2:80� 0:05_T > 0 0:085� 0:003 0:9885� 0:0002 �30:0� 0:5 2:64� 0:04situada sobre el bloque de 
obre donde se sit�uan las muestras durante una medidanormal. En estas 
ondi
iones, se ha 
omparado T 
on Tb para distintos ritmos devaria
i�on de la temperatura _T entre 0:5 K/min y 15 K/min. Para todos los ritmosestudiados se obtiene una dependen
ia lineal de T 
on Tb:T (t) = A( _T )Tb(t) +B( _T ); (6.13)
osa que 
on
uerda 
on un modelo lineal RC de 
ondu

i�on del 
alor [308℄. Por otrolado, tal y 
omo muestra la Fig. 6.8, tanto A( _T ) 
omo B( _T ) dependen linealmente delritmo _T para valores de _T menores que � 10 K/min, de tal forma queA( _T ) = a1 _T + a2 (6.14)B( _T ) = b1 _T + b2: (6.15)Los valores ajustados de los 
oe�
ientes a1; a2; b1 y b2 ajustados a la zona lineal (re
tasen la Fig. 6.8) se resumen en el 
uadro 6.1 tanto para la 
alibra
i�on 
orrespondiente a_T < 0 
omo a _T > 0.6.3. T�e
ni
as 
omplementariasAdem�as de la EA, para obtener los resultados experimentales que se presentanen la tesis se han utilizado de forma 
omplementaria las t�e
ni
as que se enumeranbrevemente a 
ontinua
i�on:Calorimetr��a diferen
ial de 
ujo: se ha utilizado un 
alor��metro diferen
ial dealta sensibilidad dise~nado espe
���
amente para el estudio de las transi
ionesde fase s�olido-s�olido. Tanto el dispositivo utilizado 
omo el pro
edimiento detrabajo est�an des
ritos 
on detalle en la Ref. 309 y en algunas tesis realizadasanteriormente dentro de este grupo (ver, por ejemplo, [268, 310℄).
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ros
op��a �opti
a: Las observa
iones 
on mi
ros
op��a �opti
a se han llevado a
abo en el INSA de Lyon. El mi
ros
opio �opti
o utilizado trabaja 
on luz po-larizada y est�a equipado 
on una 
�amara de v��deo digital que permite ha
erfotograf��as instant�aneas y tambi�en 
aptar im�agenes en movimiento que se hanalma
enado en una 
inta de v��deo. La varia
i�on de la temperatura de la muestrase 
onsigue mediante un 
ujo de vapor de nitr�ogeno originado por efe
to Jouleen un re
ipiente de nitr�ogeno l��quido. Para ha
er 
uir el vapor de nitr�ogeno 
er
ade la muestra, ha sido ne
esario dise~nar y 
onstruir un portamuestras espe
ialque permite 
ambiar la temperatura de la muestra sin que el vapor de nitr�ogenoentre en 
onta
to dire
to 
on ella.Sus
eptometr��a AC: esta t�e
ni
a se ha utilizado solamente en el 
ap��tulo 10 ylas medidas se han llevado a 
abo mediante un aparato 
omer
ial (MagLab deOxford Instruments).6.4. Muestras utilizadasEn esta tesis se han estudiado diversas alea
iones ternarias (f�ormula general AxByCz)mono
ristalinas: Cu-Zn-Al, Cu-Al-Ni, Cu-Al-Mn y Ni-Mn-Ga. Todas estas alea
ionesse han 
re
ido por el m�etodo de Bridgman. La 
omposi
i�on de 
ada una de las alea-
iones, las t�e
ni
as experimentales empleadas y los 
ap��tulos donde se presentan losresultados 
orrespondientes a 
ada una de ellas se detallan en el 
uadro 6.2. A 
onti-nua
i�on pasamos a des
ribir los detalles parti
ulares de 
ada muestra:Cu-Zn-Al: Esta muestra ha sido 
edida por el Centro At�omi
o de Barilo
he(Argentina). Geom�etri
amente es un 
ilindro de 2:8 mm de grosor y 6 mm dedi�ametro. Al disminuir la temperatura, presenta una TM desde una fase austenita(fase �) 
on estru
tura b

 
on orden L21 (grupo de espa
io Fm3m) hastauna fase martens��ti
a ortorr�ombi
a (18R o � 0, grupo P2=m mono
l��ni
o). Estamisma muestra se ha utilizado para ha
er tres estudios distintos: (i) An�alisis delefe
to del 
i
lado t�ermi
o en la TM [Cap��tulo 8℄, (ii) estudio del efe
to de las
u
tua
iones t�ermi
as en la TM [Cap��tulo 7℄ y (iii) an�alisis para determinar losefe
tos del ritmo al que se indu
e la TM sobre las avalan
has que se observan[Cap��tulo 9℄. Antes de ha
er los experimentos de 
i
lado t�ermi
o, la muestra sesomete a un tratamiento t�ermi
o que 
onsiste en un re
o
ido a 1123 K durante30 min seguido de un temple r�apido en una mez
la de agua y hielo. Tras estetratamiento t�ermi
o, se la deja enveje
er durante varios d��as. Este pro
edimiento



308 Cap��tulo 6. T�e
ni
as experimentalesCuadro 6.2: Composi
i�on en fra

iones at�omi
as en tanto por 
iento x, y y z de las muestrasutilizadas en los experimentos llevados a 
abo en la tesis. Tambi�en se indi
an las t�e
ni
asutilizadas para estudiar 
ada una de las muestras (EA: Emisi�on a
�usti
a, Cal: Calorimetr��a,MO: Mi
ros
op��a �opti
a y SM: Sus
eptibilidad magn�eti
a). En la �ultima 
olumna se indi
anlos 
ap��tulos donde se presentan los resultados 
orrespondientes a 
ada una de las muestras.Alea
i�on x (%) y (%) z (%) T�e
ni
as Cap��tuloCu-Zn-Al 68.4 16.0 16.0 EA 7, 8, 9Cu-Al-Ni 68.4 24.8 3.8 EA, MO 7, 9Cu-Al-Mn 71.7 20.1 8.2 EA, Cal, MO 8Ni-Mn-Ga 52.0 23.0 25.0 EA, Cal, SM 10asegura que todos los pro
esos de difusi�on �nalizan y que la 
on
entra
i�on deva
antes ha llegado a un estado de equilibrio [90,311,312℄. Tras los experimentosde 
i
lado t�ermi
o, la TM llega a un estado reprodu
ible [x 8.2℄, lo que suponeun buen punto de partida para los experimentos en que se analiza el efe
to delas 
u
tua
iones t�ermi
as y el efe
to del ritmo al que se indu
e la TM sobre lasavalan
has.Cu-Al-Ni: Muestra 
edida por Ames Laboratory and Department of Physi
sand Astronomy (USA). Geom�etri
amente es un paralelep��pedo de dimensiones8:1 � 4:4 � 1:8 mm3. Al disminuir la temperatura presenta una transi
i�on des-de la fase austenita 
on estru
tura b

 (grupo Fm3m) a una fase martens��ti
aortorr�ombi
a (2H o 
0, grupo Pmmn). Esta muestra se somete al mismo tra-tamiento t�ermi
o que la anterior y se ha 
i
lado m�as de 50 ve
es tras di
hotratamiento. A partir de este estado, se analiza el efe
to de las 
u
tua
ionest�ermi
as en su TM y tambi�en el efe
to del ritmo al que se indu
e la transi
i�on.Los resultados 
orrespondientes se presentan en los 
ap��tulos 7 y 9.Cu-Al-Mn: en este 
aso, se han estudiado seis muestras 
ortadas de un mismomono
ristal. El mono
ristal ha sido 
re
ido por el Dr. M. Stip
i
h (IFIMAT10,Tandil, Argentina). Tras 
re
er el mono
ristal, se ha he
ho un tratamiento dehomogeneiza
i�on a 1073 K durante aproximadamente 48 h y se ha dejado en-friar lentamente al aire hasta temperatura ambiente. Este tratamiento t�ermi
opermite asegurar que se obtiene una fase ordenada b

 (fase �) a temperatura10Instituto de F��si
a de Materiales.



6.4. Muestras utilizadas 309ambiente. Al enfriar por debajo de temperatura ambiente, se observa una TMha
ia una fase 2H. Para analizar la TM mediante mi
ros
op��a �opti
a, 
alorime-tr��a y EA, se han 
ortado seis peque~nas piezas 
il��ndri
as de la barra originalutilizando una sierra de hoja de diamante a baja velo
idad. T��pi
amente, lasmuestras obtenidas tienen un grosor de 2 mm y un di�ametro de 4 mm. En el
ap��tulo 8 se denota 
ada una de las 6 muestras 
omo \AM" seguido de unn�umero que indi
a el orden en que se han 
ortado. Con el �n de eliminar losposibles esfuerzos generados durante el pro
eso de 
orte, todas las muestras sehan sometido de nuevo a un tratamiento t�ermi
o de homogeneiza
i�on en que semantienen a 1073 K durante 30 min y, seguidamente, se enfr��an al aire hastallegar a temperatura ambiente. Todas las muestras se dejan enveje
er a tempe-ratura ambiente durante aproximadamente 48 h 
on el �n de asegurar que la
on
entra
i�on de va
antes llega a su valor de equilibrio [313℄. La 
omposi
i�on detodas las muestras se ha 
omprobado 
on un sistema de an�alisis de dispersi�on derayos X11 y los resultados indi
an que las desvia
iones del valor medio Cu 71.7at. %, Al 20.1 at. % y Mn 8.2 at. % son menores del 0.5 at. % para todas lasmuestras.Ni-Mn-Ga: Muestra 
edida por Ames Laboratory and Department of Physi
sand Astronomy (USA). Esta muestra presenta una TM desde una fase b

 (grupoFm3m) ha
ia una estru
tura mono
l��ni
a 
on modula
i�on de 5 planos 
ompa
tos(5R o 10M) [314℄. Adem�as, esta muestra presenta tambi�en una fase intermedia(transi
i�on premartens��ti
a) propia de las alea
iones de Ni-Mn-Ga 
on 
omposi-
iones 
er
anas a la estequiom�etri
a (Ni2MnGa). Los detalles sobre el estudio deesta alea
i�on 
on diversas t�e
ni
as se presentan en el 
ap��tulo 10.Por �ultimo, se~nalar que las muestras observadas 
on mi
ros
op��a �opti
a se hanpulido en primer lugar me
�ani
amente 
on un papel de lija apropiado y, seguidamente,
on polvo de diamante de 3 �m.
11Energy dispersive x-ray analysis system (EDAX).




