RESONANCIA MAGNETICA DE ELECTRONES

RESUMEN

Se describen los equipos construidos y la
tecnologia desarrollada para efectuar me
didas de resonancia magnética de electro
nes. Una particularidad de la cavidad de
microondas construida es que tiene dos mg
dos de oscilacibn a la misma frecuencia,

lo que permite medir el signo de las reso
nancias. En particular se midi6 el signo
de la relacién giromagnética del electrbn.

1.- INTRODUCCION

A mediados de 1981 decidimos iniciar in-
vestigacifn en el 4rea de la resonancia
magnética de electrones. Fl primer paso
fue el disefio y construccifn de un elec-
troimén, de una cavidad resonante de mi
croondas y de un amplificador detector.
Enseguida se monté el experimento con e-
quipos de microondas existentes en la Es
cuela Polit&cnica Nacional. Luego fue ne
cesario establecer la tecnologifa: se optT
mizé la cavidad resonante platefndola vy
haciendo ajustables los acoplamientos; se
optimizaron los acoplamientos; se hizo un
avellanado a los polos del electroimén pa
ra reducir la dispersién de las lineas de
induccibn magnética; se optimizé el mé&to-
do de deteccifn electrbdnico; se transfor-
mé el generador de microondas disponible
en un generador de barrido; y se desarro-
118 la tecnologia de la preparacibén de
las muestras. De esta forma se pudo de-
tectar cambios en la potencia de microon-
das perdida en la muestra 10" veces menor
que la potencia perdida en la cavidad.
Ademfs se pudo determinar el signo de las
resonancias gracias a que la cavidad tie
ne dos modos de oscilacién que producen
un campo rotatorio.

Se midieron un total de 82 muestras de los
tipos mis variados: impurezas paramagnéti
cas en piedras preciosas, sales paramagn
ticas, minerales, ferritas, quimicos orgE
nicos y radicales obtenidos por radiacién
de neutrones.

Fn este articulo detallamos las caracte-

risticas de los equipos construidos vy la
tecnologfa establecida con el fin de que

otros grupos de investigacifén hagan uso

de estas instalaciones. Ademfs sefialamos
el primer resultado de este trabajo: la

determinacién experimental del signo de

la relacifn giromagnética del electrén.

2.—- TEORIA

Se sitfia una muestra en una induccifn mag
nética constante Bg y en una induccibn
magnética o campo eléctrico variable de
frecuencia angular w. A ciertos valores
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®w = Wy (Bg) se observa absorcibn de potencia
y dispersifén en la muestra. A este grupo
de fenfmenos se les llama resonancia magné
tica. Distinguimos los siguientes tipos
de resonancia magnética

a) Resonancia magnética nuclear.

b) Resonancia cuadripolar nuclear.

¢) Resonancia de spin de electrones.

d) Resonancia ferromagnética.

e) Resonancia anti-ferromagnética.

f) Resonancia ferrimagnética.

g) Resonancia por efecto Zeeman (estructu-
ra fina).

h) Resonancia ciclotrbnica de electrones
libres en metales.

i) Resonancia ciclotrénica de electrones y
huecos en semiconductores.

j) Resonancia ciclotrénica de iones en ga
ses a baja presién.

k) Resonancia de intercambio en ferritas.

En la tabla 1 se indican frecuencias e in

ducciones magnéticas tipicas a las cuales

7e)observan cada una de estas resonancias
n.

a Entre 0,03 y 50 MHz a 1T (10.000 Gauss)

b Menor que = 100 MHz y relativamente in
dependiente de Bg,.

c Entre 0,2 y 0,4T a 9 GHz.
Aproximadamente 0,3T a 9 GHz.

e Entre 200 y 2000 GHz e independiente
de Bo.

£ Aproximadamente 0,3T a 9 GHz.
g B entre O y més de 2T a 9 GHz.
h* Entre 0,1 y 1T a 27 GHz.
i* FEntre 0,04 y 1T a 24 GHz.

Del orden de 7 MHz a 0,9T.

k Frecuencia (?) independiente de Bg.

Tabla 1. Frecuencias e inducciones magné-

ticas tipicas a las cuales se ob
serva cada tipo de resonancia
magnética (ver texto).

* FEstas resonancias requieren bajas tem=
peraturas para ser observadas.
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En la Tabla 2 se indican las propiedades

de la cavidad construfda y de una cavidad
que estf en construccién, y las induccio-
nes magn&ticas obtenibles en cada caso con
el electroimén construido. Estudiando es
tas Tablas se concluye que en el equipo
construfdo es posible en principio obser
var resonancia de spin de electrones, reso
nancia ferromagnética y ferrimagnética, Yy

resonancia por efecto Zeeman (estructura
fina).
Cavidad #1 Cavidad #2
(construida) |{(en construc-
cibn¥*)
Frecuencia: 9 GHz fija 82 a 124 GHz
ajustable
Determinacién
del signo de Si No
Ja resonancia
Entrehierro 42 mm 14 mm
Induccibn 002 a 033T 002 a 08T
magnética ajustable ajustable
Temperatura ambiente ambiente

Tabla 2. Las dos cavidades resonantes se
complementan entre sfi.

* 1a cavidad en construccifn es parte de
la tesis de Pablo Pefiafiel.

Hasta el momento hemos observado resonan-
cia de spin de electrones y resonancia por
efecto Zeeman (estructura fina). Describi
mos brevemente la fisica de estas resonan
cias:

Resonancia de spin de electrones.

Consideremos una particula elemental de ma
sa m, carga el&ctrica_e, momento angular -
T y dipolo magnético | . Se define la re
laci6n giromagnética Y y el factor g de
Landé de la partficula de la siguiente for-
ma:

=

-—
=L,

Y g e/2m.

-
En una induccifn magnética constante Bp el
dipolo magnético y_el momento angular pre
ceden en torno de Bo con velocidad angu-
lar

- -
wo="’YBo.

Para el electrén libre se tiene g_= +20023
y e < 0 de manera que Yy < 0 y u tiene
el sentido contrario de L. Por lo tanto
el electrén libre tiene una frecuencia de
precesién de 9 GHz en una induccifn magné-
tica de 0,32T (3200 Gauss).

En el experimento aquf descrito no se uti-
lizan electrones libres, siné electrones
no "apareados" de iones paramagnéticos.

JIEE, Vol. 3, MAY0O 1982

Por ejemplo el sulfato de manganeso (MnSOs )
es una sal i6aica. El1 i6n Mn** tiene 23
electrones; 18 de ellos est&n "apareados" y
no contribuyen al momento angular ni al di-
polo magnético del ién (2 estén en la capa
n=1, 8 estfn en la capa n = 2, 2 tienen
n=3 y £=0, y6 tienenn=3 y £ =1).
Los 5 electrones restantes tienen n =3 y
£ = 2 y no estén "apareados". Segfin las
reglas de Hund estos 5 electrones tienen
sus "spin" alineados y no tienen momento an
gular orbital neto. (Los quimicos resumen
todo esto indicando que el ién Mnt*+ tiene u
na configuracibn electrbnica n £°® = 3d%, ¥
un nivel bésico, o sea de menor energia,
2s+1; = GS )

J s/2 '°

Fn resumen los 5 electrones no "apareados"”
dan al ién Mn** un momento angular total vy
un dipolo magnético total 5 veces los de un
electr6n. Por lo tanto el ibn Mn** exhibe
resonancia de spin de electrones con la mis
ma relacibn giromagn&tica que un electrén
libre.

Para observar esta resonancia se aplica a
la muestra una induccién magnética constan-
te Bo = Bo &z y una induccién magnética ro
tativa perpendicular a Bo de magnitud cons-
tante B) Yy que gira en el sentido de la
precesifn con velocidad angular w:

- ~ ~ ~
B = Bp ez + B)(ex cos uwt + e, sen wt) .

La densidad de dipolo magnético M de la
muestra satisface las ecuaciones diferencia
les de Bloch que definen los tiempos de re-
lajacién longitudinal T, y transversal Tai:

|z
dM,/dt = y[MxB|, + (Mg - Mz)/Ti
-— b
aM, /dt = ‘Y|M"B x = My/T,
am_sat = y|ixB], - M /r
y/ - =Y y Tyt

Si B, = 0 se tiene M; = M, ¥y =M, =0
en régimen permanente. Para B, sufichnte—
mente pequefio (g, <« 1NY? T, T,)

la potencia media perdida en la muestra de
bido a la resonancia por unidad de volumen
en régimen permanente es

Y Mg T1 W 2
P = — B, .
14+ (W -w?T,

Note que la potencia perdida en la muestra
es méxima en w = wg = - Y By y se reduce a
la mitad de su valor m&ximo en w=uwgy + 1/T,.
Para B; arbitrario se tiene

Y Mo T2 W 2
P = B,
1+y2T, T, B,

en resonancia (w = wp), de manera dque la po
tencia perdida en la muestra se satura a

By > 1Y T, T, .
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En nuestro experimento es posible medir vy
{incluyendo su signo) y T,. No disponemos
de suficiente potencia de microondas para
saturar la muestra y medir T,. Mo se pue
de medir comparando la amplitud de la reso
nancia de la muestra con la de una sustan-
cia de prueba. La estructura hiper-fina
de la resonancia determina el spin del nf-
cleo del i6n paramagnético.

Resonancia por efecto Zeeman (estructura
fina)

Vamos a describir un hermoso ejemplo. Con
sideremos un cristal de rubf. Este cris-
tal es AlL,0y con una pequefia fraccifn de
iones Al+++ sustitufdos (?) por iones
Crt++ . Estas impurezas de cromo, que son
paramagnéticas, dan el color rojo al rubf.
El i6n Crt++ tiene 21 electrones. 18 de
ellos est&n "apareados" tal como en el ca-
so del i6én Mn++. Los 3 electrones restan-
tes tienen n = 3 y £ = 2 y, de acuerdo a
las reglas de Hund, tienen un estado de me
nor energfa con los "spin" alineados (8 =
3/2), momento angular orbital L. = 3 y mo-
mento angular total J = |L - s| = 3/2. (He
mos expresado los momentos angulares en u
nidades de h). Por lo tanto el i8n Cr+++
tiene una configuracién electr6nica 34d°% y
un nivel b&sico “Fy 2.

El i6n Cr+++ en el estado bisico puede te

ner 2J + 1 = 4 orientaciones respecto de™

la induccifn magnética aplicada By = Bg egz.
Las componentes +z del momento angular to

tal son M = 3/2, 1/2, -1/2 y -3/2 respecti

vamente. La energfa de estos estados cuKﬁ
ticos del i6n Cr+++ en rubf dependen de

la induccibn magnética aplicada, debido al

efg?to Zeeman, como se indica en la figura
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Figura 1. Energfa del ifn Cr+++ en rubf en
funcién de la induccibn magnéti-
ca aplicada para cada una de las 4 posibles
orientaciones del ifn. Las flechas indican
transiciones con AM = + 1 y energfa hfg con
f, = 9,375GHz. Tomando de la referencia (2).
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El i6n Cr+++ puede efectuar transiciones en
tre niveles con AM = + 1 ya que los fotones
absorbidos o emitidos™ tienen componente -g
del momento angular igual a + . La reso-
nancia ocurre a valores de Bp a los cuales
dos estados con AM = & 1 tengan una separa-
cibn de energfa % wo como se indica en la
figura 1.

Analicemos la resonancia a 0,13T. Los iones
Cr+++ en el estado menos energético y mSs
poblado M = -3/2 absorben fotones de ener-
gfa % wo y "saltan" al estado M = -3/2 + 1=
-1/2. En esta transicifn aumentan su com 0
nente z del momento angular total en f, de
manera que absorbieron fotones que giran en
el sentido +z. Por lo tanto esta resonan-
cia ocurre cuando el campo rotatorio gira
en el sentido de By (lo que corresponde a Yy
negativo).

3.- EXPERIMENTO

El montaje experimental para la determina-
cibn de la resonancia magn€tica de electro-
nes se muestra en la Figura 2; en la Tabla
N2 3 se indican los equipos utilizados.

Figura 2. Montaje experimental para medicio

nes de resonancia magnética de
electrones.

Procedimiento Experimental.-

Como se indicé, para determinar la resonan-
cia magnética de electrones se requiere el
concurso de un campo magnético de frecuen-
cia en el rango de las microondas (10° Hz)
Y de un campo magnético continuoc Bo. El cam
pPo alterno se obtiene de un oscilador de mI
croondas a Klystron (3)*, acoplado a una ca
vidad resonante cilfndrica (11) excitada
con dos modos de oscilacién a la misma fre
cuencia y en cuadratura en el espacio y eI
tiempo.

* Los nfimeros indicados de esta manera co-

rresponden a los equipos detallados en

la Fig. 2.
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TABLA N2 3

o

Detalle del equipamiento experimental para resonancia magnética de electrones.

INDICATIVO EQUIYPO MARCA MODELO OBSERVACIONES

1 Fuente para Klystron Sivers Lab SL5405 B

2 Oscilador de audio Krohn FHite 440 A

3 Oscilador a Klystron Sivers Lab SL 5600 C

4 Atenuadar ajustable Sivers Lab SL 5830/2

0 - 35 db

s Guia ranurada Sivers Lab SL 5341/1

6 Acoplador direccional Hewlett Packard HP X752A Se requieren 2

7 Detector sintonizable Hewlett Packard HP X485 B Se requieren 2

8 Union rotataria Sivers Lab SL 7843

9 Giro de guia 90° Philips PP 4035 X

10 Electroimén Construccién Nacional
11 Cavidad resonante Construccifén Nacional
12 Fuente de poder Hewlett Packard HP 6443B Se requieren 4

13 Carga acoplada Sivers Lab SL 5056/2
14 Amplificador detector Construccifn Nacional
15 Osciloscopio Tektronix 561 A

Con excepcifn de los equipos sefialados con los nfimeros 10, 11 y 14 que fueron disefiados y
construifdos especificamente para este experimento el resto de los equipos pertenecen al
Laboratorio de Microondas de la Facultad de Ingenierfa Eléctrica.

De esta forma se consigue un campo magnéti
co de microondas rotatorio, que a mfs de

posibilitar la determinacién de la resonan
cia magnética permite determinar el signo

de la relacién giromagnética del electrén

(signo de v).

La cavidad, en cuyo interior se colocan
las muestras a analizarse, se introduce en
el entrehierro del electroimén (10) de ma
nera que el campo magnético continuo Bo es
té en direccibn perpendicular al plano de
rotacibn del campo alterno.

Para la experimentacifn se podrian optar
por dos procedimientos. Uno sintonizando
la fuente de microondas a la frecuencia de
resonancia de la cavidad y detectando el
incremento de pérdidas en la cavidad cuan

do la muestra estd en resonancia; el otro,

utilizando un generador de barrido centra-

do para la frecuencia de la cavidad y de

terminando las variaciones de la curva de
resonancia de la cavidad. Dadas las carac
terfsticas de estabilidad de frecuencia

del Klystron a disposicifn, el primer proce
dimiento no es aplicable. Para el sequndoc
en cambio fue necesario transformar el ge-
nerador de microondas disponible en un ge-
nerador de barrido aprovechando las carac-
terfsticas de oscilacibén del Klystron. Pa

ra esto se incluyb en serie con la fuente

de reflector una sefial alterna en el rango

JIEE,-Vol. 3, MAYO 1982

de 10 a 1000 Hz (2). De esta manera se lo
gr6 operar eal Klystron en el modo princi-—
pal con un barrido de alrededor de 12 MHz
a cada lado de la frecuencia de la cavidad.
La sefial de salida del generador de barri-
do, cuya amplitud puede regularse con un a
tenuador variable (4), se acopla a la cavi
dad. Mediante un acoplador direccional (%)
con un detector a diodo (7) conectado al
ramal auxiliar de onda directa se obtiene
una sefial proporcional a la absorcifn de
la cavidad.

Esta sefial, que reproduce la curva de reso
nancia de la cavidad, se amplifica (14) ¥y
se visualiza en el osciloscopio (15) sin-
croniz&ndolo a la frecuencia de barrido del
Klystron.

Una vez obtenida la curva de resonancia se
varfa la induccién magné&tica del electroi-
mén Bo para obtener la resonancia magnéti-
ca de la muestra. Esta resonancia ocasio-
na un incremento de pérdidas dentro de 1la
cavidad debido a que la muestra, al entrar
en resonancia, absorbe energfa del campo e

lectromagnético de microondas. Este incre
mento de pérdidas se manifiesta en la curva
de resonancia de la cavidad por un ensan-

chamiento de la curva (reducci6n del fac-

tor de calidad) y por una reduccibn de su
amplitud (Ax); estas dos variaciones nos

proveen la informaci6n para determinar cua
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litativa y cuantitativamente la naturaleza
de la resonancia en la muestra de experi-
mentacibén. En la Figura 3, se indican cua
litativamente las formas de onda que se oh
tienen en las diferentes fases de la expe-
rimentacidn.

amplitud

aprox. 9GHz
(a)
x x
Ax
fo
e fo
Q
aprox. 9 GHz aprox. 9GHz
(c) (d)
frecuencia —

Figura 3. Curvas cualitativas obtenidas en
las diferentes fases de la expe-
rimentacién.

(a) Modo de oscilacién del Klystron fo =
9 GHz, Af = 12 MHz.

(b) Curva de resonancia de la cavidad sin
muestra.

(c) Curva de resonancia de la cavidad con
muestra sin aplicacién del campo conti
nuo.

(d) Curva de resonancia de la cavidad con
la muestra en resonancia.

Para la evaluacifn cuantitativa de la reso
nancia magnética se requiere determinar en
forma precisa la variacién Ax (Fig. 3d) en
funcién del campo magnético continuo Bo.
La variaci6n mé&xima de Ax en resonancia
es del orden del 1% de la amplitud total
de la curva. Por consiguiente es necesa-
rio implementar un sistema de deteccibn
que nos permita reproducir esta variacién
en una escala ampliada.

Los detalles de este sistema y de otros
componentes que se disefiaron para el expe-—
rimento de indican en las secciones siguien
tes:

Cavidad Resonante.-

Dadas las caracteristicas del experimento

la cavidad resonante debe satisfacer cier-
tos requerimientos especiales respecto a

factor de calidad, orientacién y dependen-
cia geométrica del campo magnético de mi-
croondas en el interior de la misma. Den
tro de estos requerimientos resaltamos los
siguientes: El factor de calidad debe ser
del orden de 5000 o mis, el campo magn&ti-
co debe ser miximo en el sitio de la mues-
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tra, ser rotatorio en el plano de la mues-~
tra y con una orientacibn tal que permita
introducir el campo continuo Bo
perpendicular al plano de rotacibn.

Ademis de estos requisitos para el campo de
microondas la cavidad debe presentar cier-
tas caracteristicas fisicas y geométricas
que faciliten su acoplamiento a la fuente
de microondas y el trabajo en su interior
para la introduccién,posicionamiento Y cam
bio de muestras. -

De las varias posibilidades para cavidades,
tanto rectangulares como cilindricas, se de
terminé que la que mejor satisface los re-
querimientos es una cavidad cilindrica ope
rando en el modo TE,44, 81 bien esta cavi-
dad no tiene el campo magnético rotatorio,
este requisito se satisface si se acoplan a
la cavidad dos modos de oscilacib6n excita-
dos en cuadratura, o sea con un defasamien-
to de 90°. Para esto se excita la cavidad
mediante dos puntas de prueba separadas en
3/4 \g. Estas puntas de prueba a la vez de
ben permitir variar el acoplamiento de eneg
gfa de la fuente de microondas a la cavidad
y un ajuste de sintonia de manera que los
dos modos de oscilacibén estén a la misma
frecuencia.

Para estos ajustes las puntas de prueba es
té&n constitufdas por dos pequefias antenas
localizadas en un orificio comfin entre las
paredes de la cavidad y la gufa principal,
con una orientacifn paralela al campo eléc
trico. Los ajustes de acoplamiento y sinto
nia se logran variando la penetracifn de es
tas antenas en la cavidad.

En la figura 4 se muestra en forma esquemi
tica el detalle de la cavidad, la distribu~
ci6n de los campos internos y el sentido de
giro del campo rotatorio.

Para el acoplamiento de los dos mados en
cuadratura se utilizé un codo en el plano E
en la gufa rectangular, el mismo que fue di
sefiado para este propésito particular, para
efectos de conseguir el espaciamiento apro
piado entre los acoplamientos (3/4 Ag) a la
frecuencia de 9 GHz. Las dimensiones del
codo determinan el radio de la cavidad Yy
por consiguiente la altura requerida para
obtener la resonancia a la frecuencia selec
cionada (9 GHz). -

Para el trabajo en el interior, la cavidad
esta provista de una tapa roscada en el pla
no superior. Para localizar las muestras
siempre en el mismo sitio se hizo una peque
fia muesca de 5 mm de diémetro por 1 mm de
profundidad en el plano inferior. Una vez
terminada la cavidad se la pulib con 1lija
de agua muy fina y se la plateb§ con sal amo
niacal de plata. FEl factor de calidad car
gado que se logr6 obtener esti entre 5000
y 6000. Conviene indicar que todas las pie
zas fueron construfdas en bronce, puesto
que no pueden existir piezas de material
magnético.

En la Tabla N® 4 se indican las frecuencias
de oscilacibn de otros modos (indeseables)
que pueden excitarse dentro de la cavidad.
Como se observa la separacién de frecuencia
de estos modos es suficientemente amplia pa
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ra garantizarnos la operacién unicamente en
los dos modos TE;44 & la frecuencia de 9
GHz.

CORTE A-A

77N

i

A
N/
—_——— e ——

T

N

L —

N
Carga
(c) DIMENSIONES
- E DE LA CAVIDAD
__..B
Sentido de radio = 13.6/ mm.
giro altura = 23.93 mm.

Figura 4. Cavidad resonante y codo de aco-
plamiento.
(a) Vista superior
(b) Corte
(c) Distribucibn de los campos internos y
sentido de giro del campo rotatorio.

Electroimén.-

Las dimensiones de la cavidad y su frecuen
cia de resonancia nos permiten determinar”
los parfmetros principales para el disefio
del electroimén,entre estos la longitud

del entrehierro que debe ser ligeramente

superior a la altura de la cavidad para fa
cilitar la introduccién de la misma y la
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TABLA N2 4

Posibles modos cercanos en la
cavidad resonante

FRECUENCIA SEPARACION OBSERVA-
MODO DE RESONAN RESPECTO AL CIONES
CIA GHz MODO TEq11
TEq 44 8,994 - modo
deseado
TEgq4q 12,4 3,4 GHz modo
indeseado
T™g 10 8,43 596 MHz modo
indeseado
T™o 14 10,5 1,5 GHz modo
indeseado
™, 40 13,4 4,4 GHz modo
indeseado

induccién magnética By requerida para conse
guir las resonancias en las muestras son
los factores determinantes. Estos valores
son 42 mm para el entrehierro y una induc-
cidn magnética de por lo menos 0,32 Tesla.
Estos valores conjuntamente con la disponi-
bilidad de fuentes de continua para la exci
tacibén del electroimén determinaron el cal
bre del alambre y el nfimero de vueltas.

En vista de que no se dispone de mayor in-
formacibén sobre la dispersifn del campo pa
ra un entrehierro de la magnitud requerida
se sobre dimensioné el nfimero de vueltas pa
ra asegurar que la induccifn magnética efec
tiva en el sitio de la muestra, supere el
valor pre-establecido (0,32 Tesla).

Para efectos de acoplar el electroimén a di
ferentes fuentes de excitacibn se lo cons-
truyéd con varias bobinas independientes. De
esta forma es posible realizar combinacio-
nes serie-paralelo, dependiendo del tipo de
fuente. Esta construccifn adem&s nos permi
te utilizar una de estas bobinas para modE
lar (barrer) el campo magnético con una se-
fial alterna de baja frecuencia (1 a 5 Hz),
para determinar directamente las curvas de
resonancia de las muestras.

Las bobinas tienen acceso desde una tira de
terminales en la que se colocaron chisperos
para cada bobina a fin de proteger el ins-
trumental y al operador de descargas que
pueden ocurrir si por cualquier razén se
desconecta subitamente la alimentacién.

En la construccién de las bobinas se utili-
z6 alambre calibre 22 que permite trabajar
en forma continua con una corriente de 0,5A
en cada bobina y con corrientes de hasta
1,5 A durante perfodos cortos.

El nfimero total de espiras calculado es de
37.440, lo que requiri6 de 120 libras de a-
lambre. En cuanto al nficleo, se lo constru
v6 con l&minas de transformador de acero
con 4% de silicio. El peso requerido es a-
proximadamente 100 libras. La estructura
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para el saoporte del electroimén se constru-
Y6 con 18minas y perfiles de aluminio con
el objeto de evitar trayectorias de fuga ra
ra el campo magnético.

Originalmente se construyeron los polos en
forma de prisma rectangular, pero se deter
miné que existia un excesivo flujo de fuga
por las aristas de los polos. Esto llev6 a
realizar un avellanado a 45° en todas las a

ristas consiguiéndose de esta manera redu—

= !
' -
ncLEo ®
3-4-5 oo &2
[_ BOBINA
2
6,1

(o)

cir el flujo de fuga.

En la Figura 5 se muestra en forma esquems-
tica el electroim&n con la distribucién de
las bobinas y la identificacién de sus ter
minales en la tira de conexiones, asf comg
la curva de calibracifn B vs I para la posi
cibn en que estarf la muestra a analizarse.,

En la Tabla N2 5 se indican los detalles vy
caracteristicas del electroimén.

curva de calibracion

del electroimdn

)
t__<:*_ SOBINA |
o
L@;} o 2
P
L_@_% oo 3
T
T—@j“:} sooma 4
e

@j:L% S

(b)

Figura 5. Electroéimén.

(a) Distribucién de las bobinas.
(b} Identificacibdn de los termi-
nales.

TABLA N& §

Detalles constructivos y caracterfsticas
del electroimén

N& de Termina—- Terminal Resis-
Bobina Espiras les de positivo* tencia
identifl ohms,
caciébn.
i 14,040 i-2 2 303
2 14,040 5 -6 5 300
3 3.848 3 -4 3 73,5
4 3.848 7 -8 7 112,3
s 1.664 9 - 10 9 61,8

* Se sefiala como terminal positive aquel
que conectado al terminal positivo de la
fuente produce un campo hacia arriba en
el entrehierro.
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(4)

(c) Curva de calibracién.
(8} Conexién de las bobinas en este experi-
mento.

Amplificador Detector.-

Se indic6 que la variacibn de la amplitud
de la curva de resonancia cuando la muestra
estd en resonancia, era tan pequefia que no
permitfa cuantificarla con precisién. Para
conseguir un escalamiento adecuado de esta
variaci6n se construy8 el amplificador de-
tector mostrado en la Figura 6.

La particularidad m&s significativa de este
amplificador es que gracias a la introduc-
¢ién de un voltaje de desplazamiento en la
primera etapa nos permite visualizar en es-
cala ampliada solamente las variaciones del
Pico de la curva de resonancia de la cavi-
dad, cuando la muestra estf en resonancia.

La operacifn de este amplificador se deta-
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DESPLAZAMIENTO
I Reposcon
-5V jr
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30K 10 K

100 K

Figura 6. Amplificador Detector.

lla en las Figuras 7 (a), (b), (¢) y (d).

(2)
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Imm.
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Figura 7. Representacifn esquemftica de la operacién del amplificador detector.

En la Figura 7 (a) se muestra la sefial co-
rrespondiente a la curva de resonancia de
la cavidad con la muestra tomada directa-
mente del diodo detector. Para una deflexién
del osciloscopio de 0,01 V/cm el desplaza-
miento Ax cuando la muestra esti en resonan
cia es de 1 mm. En la Figura 7 (b) se mueS
tra esta sefial amplificada en 100 veces. Co
mo puede notarse tenemos una sefial propor=-
cionalmente m&s grande {(deflexibn vertical
1 Vv/em) pero el desplazamiento Ax sigue
siendo 1 mm.
miento se presente con mayor amplitud en la
pantalla, podrfamos variar la posicién de
referencia del osciloscopio y reducir la de
flexi6n vertical a valores menores. Con es
to lograrfamos en el mejor de los casos am-—
pliar la resolucién en un orden de dos y lo
mé&s probable es que la figura se salga de
la pantalla perdiéndose la informacién, Fi-
gura 7 (c)., Si introducimos el desplaza-
miento del amplificador y aumentamos la am-
plitud de la sefial de entrada de manera de
saturar el amplificador lo que corresponde
a recortar los picos inferiores de la sefial
de entrada, variando la amplitud del despla
zamiento podemos desplazar la linea de refe
rencia del osciloscopio muy por encima de
la pantalla y variar la deflexi6n vertical
a valores mis sensibles hasta lograr que la
variacién del pico de la resonancia Ax ocu

rra en toda la pantalla, Figura 7 (d). De”
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Para lograr que este desplaza

esta forma logramos cuantificar con mucha
exactitud las variaciones de Ax en funcién
del campo contfnuo. Con este procedimiento
se obtuvieron las curvas que se muestran en
los resultados experimentales.

Adicionalmente este amplificador estf pro-
yectado para determinar directamente la cur
va de resonancia de las muestras, utilizan-
do un barrido de baja frecuencia en el- cam-
po magnético contfnuo. Para esta forma de
medicibn, una vez que se ha determinado la
induccibn magnética B, para producir la re
sonancia en la muestra, se introduce un ba=-
rrido sinusoidal alrededor de Bg. Esto cau
sa que el desplazamiento Ax varfe alternatf
vamente sobre el nivel de referencia de la
muestra fuera de resonancia dando origen a
una sefial modulada en amplitud cuya envol-
vente corresponde a la variacién de la ab-
sorcifn de energfa en la muestra. Esta se
fial se demodula y filtra convenientemente,
se la amplifica en la tercera etapa del am-
plificador y se alimenta al osciloscopio.
De esta forma logramos tener una indicacién
directa de la curva de resonancia magnética
de la muestra. Este procedimiento tiene
ciertas limitaciones especialmente por las
inestabilidades de los equipos complementa-
rios. Por esta razén no fue utilizado.

En el circuito del amplificador se tiene
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la etapa intermedia que constituye un ampli
ficador inversor, el mismo que se utiliza=
ria dependiento de la forma de conexién que
tenga el diodo detector en la gufa de onda.

Preparacifén de muestras.

Para la experimentacibn se seleccion$§ una
amplia variedad de muestras: piedras precio
sas ( rubi, topacio, amatista, aguamarina,
etc.), rocas con contenido de elementos Pa
ramagnéticos, compuestos quimicos orgénicos
e inorgénicos, ferritas, etc. Por 1las ca
racteristicas flsicas de las diferentes
muestras fue necesario ensayar algunas al-
ternativas para realizar las mediciones.
Inicialmente se decidib por disolver 1los
compuestos quimicos a diferentes concentra
ciones e introducirlos en la cavidad en pe
quefios vasos de vidrio, difmetros entre”
3 -8mmy5 mm de altura. Este procedimien
to no entregd resultados positivos primor-—
dialmente debido a que las pé&rdidas de mi-
croondas en el disolvente (agua) y en el vi
drio son excesivas. Esto reduce significa-
tivamente el factor de calidad cargado de
la cavidad y se torna inobservable la reso
nancia magnética de la muestra. -

Para el anflisis de rocas se cortaron tro-

zos pequefios de formas geom&tricas requla-
res y simétricas, con volfmenes en el orden
de 100 mm®. Con estas muestras tampoco se
lograron identificar resonancias.

En cuanto a las piedras preciosas, se las
midié en la forma natural que fueron propor
cionadas. Como estas muestras son crista-
les casi puros, con un contenido muy peque
flo de  impurezas (elementos paramagn&ticos)
la absorcién de energfa de microondas en la
cavidad es despreciable, siendo posible i-
dentificar muy claramente la resonancia ma
nética. La primera muestra en que se logrg
la resonancia fue el rubf.

Los resultados negativos de las primeras ex
periencias nos 1llevaron a descartar la utY{
lizacién de agua, vidrio y trozos de rocas;
Y a buscar una tecnologfa apropiada para la
preparacibén de muestras.

Una primera decisifén fue convertir en polvo
muy fino todas las muestras ( lexcepto las
pledras preciosas! ). Para este objeto y de
bido a la dureza de las muestras se utiliz®
un mortero de agata. Luego se buscé un me
dio de introducirlas en la cavidad sin que
la contaminen. La solucién alcanzada fue
impregnar el polvo en cera de parafina, cu
yas caracterfisticas de pérdida a la frecuen
cia de operacién son mucho menores que las
del vidrio o el agua. Para comparacién se

indican los valores del factor de disipa-
cién a 3 GHz:

Cera de parafina 0,00046

Vidrio 0,0054

Agua 0,157.

Para la preparacifn se mezcla la muestra
pulverizada en parafina derretida y se vier
te en un molde para obtener pequefias pasti
llas cilindricas de 4 mm de difimetro por
1 mm de espesor. Para este tamafio de mues
tra el campo eléctrico de microondas sobre
la misma es practicamente nulo de modo que
las pérdidas de microondas en la cavidad
con muestra se reducen substancialmente.

Con esta tecnologfa el factor de calidad car
gado de la cavidad sin muestra es comparable
con el factor de calidad de la cavidad con
muestra, con lo cual se facilita notablemen
te la experimentacién. -

Observaciones Adicionales.

Se tomaron todas las precauciones necesarias
para evitar resonancias "falsas": se insta-
16 una acometida eléctrica independiente a
las fuentes de poder del electroimén; se mi
dieron varias muestras de cada tipo para ve
rificar que los resultados fuesen reproducz
bles; se verific6 que no hay "resonancias"
con la cavidad fuera del entrehierro vy con
muestra, o con la cavidad dentro del entre-
hierro y sin muestra; se calibré el electro
iméin con un fluxfmetro marca Sensitive Re-
search Instrument Corporation, modelo FM, y
se verific6 esta calibracifn mediante un in
tegrador construfdo para este efecto. Todas
las medidas se efectuaron a la temperatura
ambiente de 298 K y a una frecuencia cerca-
na a 9 GHz. Se ajustaron los acoplamientos
de tal forma que los dos modos tuviesen 1la
misma frecuencia y que la cavidad esté ape~
nas sub-acoplada.

Figura 8. Rub! natural en forma de lenteja, sin facetas.

¥78,.1937T
+16
Rubf =
o +14
*
$12
/>0 2 /<0
2410
o
v
o ¥ )
Be30,05T <
Be=192 7T 1 4+ 6
1 14 Bea 0497 T
o (Bex0997 . Be=.258 1
1 l2 . |
-0'3 /\ A 1 A A 01'3
-0,2 -01 0,0 ' X 0,2 ——
BIT)

Dimensiones 7,12 mm x 6,5 mm x

4,6 mm, masa 0,4116 gr. * Resonancias "falsas".
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4.,- RESULTADOS EXPERIMENTALES.

En las figuras 8 a 22 y en la tabla 6 se in
dican los resultados de algunas de las medl
das efectuadas.

En la figura 8 se indican las 4 resonancias
observadas en un rubf natural de 0,4116 gr
en forma de lenteja y de dimensiones 7,12
mm X 6,25 mm x 4,60 mm. La muestra no tile
ne simetrfa cilindrica. Por lo tanto para
observar el signo de la relacién giromagné
tica es necesario orientar el rubf en la dz
reccibén de uno de los acoplamientos y ajus-
tar este acoplamiento hasta igualar las fre
cuencias de los dos modos de oscilacién.
Sin embargo las amplitudes de los modos de
oscilaci6n no resultan iquales y se observa
(por ejemplo) una resonancia "falsa" a By =
-0,1920T con la gquinta parte de la amplitud
de la resonancia verdadera a Bg = +0,1930T.

e BT
r L 1,6 B.=.258
g
= L4 Agua marina
o
v |2
‘C
2 10
2
o
a |08
0
<
+ 0,6
0,4
0,2
0, 0,2

] ] BIT]
Figura 9. Aguamarina, forma ovalada, con

facetas. Dimensiones: 9,7 mm X
7,46 mm x 5,34 mm, masa 0,479 gr.

Con muestras simétricas la relacifn entre
las amplitudes de las resonancias observa-
das en Bg y -Bg es tipicamente 10 a 20 de
manera que el signo de la resonancia se ob

Be=0,327
o R |
> p12
e \
®
S }os
I
o
[1}]
£
< L 0,4 Topacio Imperial
ovalado
l , 03
0,1 0,2

B([T)

Figura 10. Topacio Imperial, forma ovalada,
con facetas. Dimensiones: 11,05
mm x 9,85 mm x 6,45 mm, masa 0,78 gr.

2
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Figura 11. Topacio, forma rectangular, con
facetas. Dimensiones: 9,8 mm x
8,22 mm x 5,05 mm, masa 0,583 gr.

tiene en forma inequivoca. En las dem&is fi
guras se han omitido las resonancias falsas
gue se observan debido a la asimetrfa de la
muestra.

Note que 2 resonancias del rubf{ tienen ¥ ne
gativo y 2 resonancias tienen y tpositivo!

Efectuaremos medidas en funcién de la orien
tacién del rubf y en funcién de la frecuen=
cia para poder deducir la estructura fina
del ién Cr+++ en rubi. Para explicar las -
resonancias con y positivo tal vez sea nece
sario revisar la figura 1.

En Aguamarina (3(BeO)AL,0, 6(Si0.)) se ob-
servaron 2 resonancias "delgadas" con Y ne-
gativo como se indica en la figura 9.

Todos los iones propios del cristal son dia

-_— %
Be=308 T

MnSO,
calcinado, molido

o
> + 4
=
o
®
[
c
~O
(8]
L5
o |2
[,]
n
<

0,3
0,1 0,2 B(T)
Figqura 12. Sulfato de manganeso, molido, des
hidratado, impregnado en cera de
parafina. Pastilla cilindrica de 4 mm x 1 mm.
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magnéticos de manera que las resonancias
provienen de impurezas paramagnéticas o
bien de defectos cristalinos.

By=.31T

relativae

Mn SO, (enp>
molido sin calcinar

Absercion
v
~

0,1 0,2 —

Figura 13. Sulfato de manganeso, molido,

hidratado, impregnado en cera
de parafina. Pastilla cilfndrica de dimen
siones 4 mm x 1 mm.

Las muestras de topacio (AL, (F,0H), Si0,)
presentaron una resonancia con y negativo
(figura 10 y 11).

Se observaron resonancias de spin de elec-
trones en varias sales con iones paramagné
ticos: sulfato de manganeso (figuras 12 ¥
13), sulfato ambnico ferroso (figura 14),
permanganato de potacio (figura 15).

Un cristal de fluoruro de calcio (F,Ca)
presentf la resonancia indicada en la figu
ra 16. Como el fluoruro de calcio es dia-
magnético la resonancia debe provenir de
impurezas o defectos cristalinos.

r By=142 T
o
2>
v
s [02
[ =4
-
v
-
"
0
< o1

(NH,), Fe( 50:),

) 03
[+) [¢] ——
A 2 RE

Figura 14. Sulfato AmSnico ferroso, molido,

deshidratado, impregnado en ce-
ra de parafina. Pastilla cilindrica de di
mensiones 4 mm x 1 mm.
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Figura 15. Permanganato de potacio, molido,

deshidratado, impregnado en cera
de parafina. Pastilla cilfndrica de dimen-
siones 4 mm x 1 mm.

Una muestra de silicioc utilizada en la in-
dustria electrfnica present6 la doble (?)
resonancia indicada en la figura 17. Desco
nocemos el dopado de la muestra. -

Todas las muestras de distintos tipos de fe
rrita que medimos presentaron la curiosa re
sonancia con cambio de frecuencia que se
indica en la figura 18.

Esta resonancia se observa unicamente con
campo magnético rotatorio (dos acoplamien-
tos ajustados) y no con un solo acoplamien-
to. Desconocemos el origen de este fenfme-
no.

o
2 s Ca F,
I
.
c
-0
o
9 2
o
«
. 0,3
0, 0,2 ——
BI[T]

Figura 16. Fluoiuro de calcio monocristali-~
no, mm X 4 mm x 1 mm.
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Figura 17. Silicio para fabricacifn de ele

mentos semiconductores (se des=
conoce el dopado), molido, deshidratado,
impregnado en cera de parafina. Pastilla
cilindrica de dimensiones 4 mm x 1 mm.

Se observaron resonancias en varios minera
les: Cobaltita que contiene SCoAs (figura™
19); Cromita que contiene Cr,04Fe (figura
20); Manganita que contiene MnO(OH) (figu-
ra 21); y Rodonita que contiene SiO,Mn, (fi
gura 22). Otros minerales medidos son Ru=
tilo (Ti0,); Bornita (S,CusFe); Calcopiri-
ta (S;Cu Fe); Magnetita (FeO - Fe;0;); vy
Descloicita (Pb (Zn, Cu) VO, OH).

En la Tabla 6 aparece la "amplitud"” o ab-
sorcidn relativa de las resonancias. Esta
amplitud, medida en unidades arbitrarias,
permite comparar las resonancias de distin
tas muestras.

o

2

s

FERRITA e
B 63310-A7002 ¢
X1 SIEMENS 2
o

w

0

<

af [MHz)

-0,3 X . 0,3 |-2
—-— -0,2 -0,1 0,1 02 —
BITI
Figura 18. Ferrita Siemens tipo B 63310 -
A7002-X1, molida, deshidratada,

impregnada en cera de parafina. Pastilla
cilfndrica de dimensiones 4 mm x 1 mm.
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Figura 19. Cobaltita, molida, deshidratada,
impregnada en cera de parafina.
Disco de dimensiones 8 mm x 1 mm.

5.- EL SIGNO DE LA RELACION GIROMAGNETICA
DEL. ELECTRON.

En 1925 G. Uhlenbeck y S. Goudsmit propusie
ron la existencia del momento angular del e
lectré6n. En 1927 W. Pauli incorporé el spin
a la mecAnica cuintica. Fn esta &poca se
decfa que el electrén tenfa su dipolo magné€
tico opuesto al momento angular (o sea Yy
negativo) tal como corresponde a una distri
bucién de carga negativa en rotacién. Una
medida directa del signo de y mediante reso
nancia de spin no fue posible antes del de
sarrollo de las t&cnicas de microondas du-
rante la 22 guerra mundial. La primera me-
dida de resonancia magnética de electrones
fue realizada por E. Zavoisky en 1945,

Estas observaciones nos indujeron a revisar
experimentalmente el signo de la relacién
giromagnética del electr6n. Para este efec

¥
Bo = 0285 T
16 e =0 -

o

2> r12

°

i
s ls

©

} .

[e]

1%,
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< Ly

Cromita
0,3
0,1 —
' 0.2 BT

Figura 20. Cromita, molida deshidratada, im
pregnada en cera de parafina.
Disco de dimensiones 8 mm X 1 mm.
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TABLA

N2 6

Resultados Experimentales

MUESTRA f, (MHz) By (T) AB, (T) Signo {9] T2 - Absorcién
de Y x10 s relativa
RUBI 8.937 - 0.0505 0,006 + 12,643 0,2998 5,0
8.937 - 0,099 0,0185 + 6,449 0,191 1,3
resonancias {8.937 - 0,192 0,0155 3,4
falsas 8.937 0,0497 0,006 1,8
8.937 0,193 0,025 - 3,308 0,275 16,6
8.937 0,258 0,012 - 2,724 0,696 1,0
AGUAMARINA 8.847 0,258 0,02 - 2,449 0,464 1,68
8.847 0,31 0,0133 - 2,039 0,839 1,56
TOPACIO IMPERTAL 8.804 0,3178 0,0526 - 1,979 0,218 1,24
(ovalado)
TOPACIO 8.881 0,3104 0,0378 - 2,044 0,294 1,4
(rectangular)
SULFATO DE MANGANESO 8.990 0,308 0,066 - 2,085 0,165 5,66
(deshidratado)
SULFATO DE MANGANESO 8.991 0,31 0,067 - 2,072 0,164 5,5
(hidratado)
FLUORURO DE CALCIO 8.990 0,309 0,0578 - 2,134 0,184 5,45
SULFATO AMONICO FERROSO 8.988 0,142 0,051 - 4,522 0,0986 0,28
SILICIO 8.988 0,225 0,186 - 2,854 0,043 4,9
8.988 0,278? 0,06 - 2,309 0,164 4,2
COBALTITA 8.984 0,31 0,32 - 2,070 0,034 0,7
CROMITA 8.983 0,285 0,33 - 2,252 0,03 17
MANGANITA 8.962 0,2 / 3,75
RODONITA 8.977 0,318 0,24 - 2,017 0,469 98
PERMANGANATO DE POTACIO  8.983 0,2/0,32 0,32
to medimos numerosas muestras de sulfato de
manganeso (hidratadas (MnSO,.6 H,0), calci-
nadas, molidas, sin moler, encapsuladas en -
cera de parafina, etc.). f Bo=.265a.31T

La teorfa ya se ha explicado en la seccibn
2. Con muestras de simetrfa cilfndrica se -3
logré amplitudes de la resonancia falsa con
Bo invertido menores que 1/20 de la ampli-
tud de la resonancia verdadera. Por lo tan
to la determinacifén experimental del signo
de Y es inequivoca. Las caracteristicas de
las resonancias se indican en las figuras
12 ¥y 13 y en la tabla 6. Se obtuvo una re-
lacién giromagnética del electrén negativa.

relativa

‘

Absorcion

Segfin la tabla 6 todas las resonancias me-
didas, salvo dos del rubf, tienen ¥y negati
vVO.

Manganita

Figura 21. Manganita, molida deshidratada, d
impregnada en cera de parafina,
Disco de dimensiones 8 mm x 1 mm.
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Figura 22. Rodonita, molida deshidratada,

JIEE, Vol.

impregnada en cera de parafina.
Disco de dimensiones 8 mm x 1 mm.
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