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1. fejezet

Bevezetés és motivacio

Amidta csak Griffiths 1946-ban el6szor megvaldsitott ferromégneses rezonan-
cia (FMR) méréseket [1], az FMR vizsgdlatanak az erre a célra épitett spekt-
rométerekkel mind a tudoményos kutatasok soran, mind az ipari felhasznalas soran
fontos szerepe van egy anyag kiilonbozé mikrohullamu frekvenciakon torténé el-
nyelésének meghatarozasaban.

A maéagneses rezonancia spektrometria kiilonb6zo agai mind hasonlé elven
miikodnek, igy az FMR spektrometria leirdsa nagy atfedéseket mutat az elektron-
spin rezonancia (ESR) és a mag mégneses rezonancia (NMR) fizikai alapjaival, az
FMR-nél azonban nem az atommagokat (NMR-nél) vagy a szabadgyokoket (ESR-
nél) vizsgaljuk, hanem ferromagneses anyagok magnesezettségét, igy noha az elv
hasonlé [2], hiszen véltozé magneses térben keressiik az elnyelés rezonancidjat, a
mintdkra vonatkozé megfontolasok, a vart jel nagysaga és a mérési Osszedllitds
maga jelentésen kiilonbozik.

Munkam soran egyrészt a fizika tanszék ESR laboratériumaban talalhato
eszkozparkot hasznaltam, masrészt a TKI Ferrit Fejleszto és Gyartd Kft. telep-
helyén felépiillt FMR méré rendszert fejlesztettem és haszndltam. Itt az FMR
mérés az elkésziilt ferrit anyagok mindségének ellenorzésére illetve felhasznaléds
szempontjabol nagyon fontos fzikai paramétereiek meghatarozasara szolgal.

A ferritek vastartalmi keramiak, szdmos kiilonbozé kristalyszerkezetii és
Osszetételll anyag gylijté neve. Altaldban a magneses tulajdonsigaikat hasznaljak
ki a beloliik felépiilt eszkozok. A ferritek a leggyakrabban hasznélt anyagok allando
magnesek elbédllitasara az alcsony eldallitasi koltségiik és magas kornyezeti el-
lenalésaguknak koszonhetéen. HO és korrozidalloak, nehezen leméagnesezhetoek,
igy ferriteket hasznalnak nagyfrekvencias nyeléanyagként pl.  szélessava at-
tenuatorokban, zajsziiréshez tapkabeleken, nyelékben és reflexiémentes kamrak

falaként, vagy Faraday effektust kihasznlé nemreciprok radiofrekvencias eszkozok



létrehozasara. Mivel a ferriteknek a felhasznalas szempontjabdl kritikus tulaj-
donsagai a ferromagneses rezonanciajuknak koszonhetoen jelentosen megvaltoznak
bizonyos frekvencia/méagneses tér ardnynal, ezen rezonancidjuk pontos ismerete
elengedhetetlen, ezért érdemel kiemelt figyelmet a gyartas soran a ferromagneses
rezonanciajuk vizsgalata.

Az FMR mérésének szamos technikdja van, amit a vizsgdlandé minta mérete,
az FMR jelenség nagysidga és a rendelkezésre all6 eszkozpark nagymértékben
meghataroz. Az ipari gakorlatban gyakran haszndalt technika roppant koltséges
és méréstechnikai szempontbdél nem idedlis, ugyanis vektorhalézat analizatort

alkalmaznak.

Az egyetemi laboratoriumi ESR eszkozok pedig sokkal kisebb jelenségek
vizsgélatara vannak optimalizalva, és szintén nagyon dragak. A csoport feladata
egy koltséghatékony rendszer Osszallitasa volt az ipari felhasznalanak szempont-
jai alapjan, vagyis esetlegesen nagy elnyelésti minta mérésére. Az én feladatom
a mérorendszer optimalizaldsan tul az eredmények értelmezése volt, kiillonosen a
laboratériumi ESR mérorendszerrel vald osszevetés fényében.

Dolgozatomban targyalom az FMR vizsgalat elméleti és technikai alapjait,
bemutatom a felhasznalt berendezéseket, a kiilonb6z6 méréberendezéseken mért
spektrumokat pedig Osszevetve egyméssal értékelem az ipari igények alapjan

Osszeallitott mérorendszert.

1.1. FMR alapjai

Mig paramagneses anyagokban a parositatlan elektronok dipélmomentumai
kiils6 magneses tér hianyaban rendezetlenek, ereddjiik nulla, ferromagnesekben
kiils6 tér nélkiil, spontan rendezédnek. A magnesezettség iranya azonban nem
egyezik meg a ferromagneses anyag egészében, hanem ellenkez6 méagnesezettségli
tartomanyok, Uun. domének jonnek létre a rendszer energidjat csokkentve ily
modon.  Nagy magneses térbe helyezve azonban a domének magnesezettsége
afordithato, egy iranyba fordulva méar nem oltjak ki egymést, igy az eredd
magnesezettség no, ez torténik az FMR mérések soran is.

Valtozd méagneses tér esetén a dipolusokra forgatonyomaték hat, melynek hatasara
relaxalva precesszalnak a magneses tér iranyanak vektora koriil. Ennek a pre-
cessziénak a frekvenciajat hivjuk Larmor-frekvencidnak, és ez hatarozza meg, hogy

milyen frekvencian tapasztalunk elnyelést az anyagban.



1.2. Zeeman-effektus

Elnyelés akkor jon létre e mintaban, ha két energiadllapot kozti energi-
akiilonbségnek megfelelo sugarzas éri. Kiilso tér nélkil a kiillonb6z6 spinallapotok
degeneraltak, vagyis azonos energiakhoz tartoznak, azonban kiilsé térben mér
megkiilonboztethetiink paralell és antiparalell spinallapotokat, melyek kiilon ener-

giaszintet képviselnek. Ezt hivjuk az energianivék felhasadasanak.

Energia

me=+1/2

— AE=E.1/2-E 112

ms=-1/2

y
>

Magneses tér

1.1. abra. Zeeman-effektus soran az energianivék felhasadnak

A magasabb energiaszintrél az alacsonyabb energiaszintre valé relaxacio
spontan folyamat, az alacsonyabbrél a magasabb energiaszintre 1épés pedig egy
megfelelé hullamhosszu foton elnyelésének kovetkezménye, melynek energidja pa-

ramagneses anyagok esetében:

AE = hf = g B, (L1)

ahol h a Plank-allando, f a foton frekvenciaja, g. az elektron g-faktora, pp a Bohr-
magneton, B a kiilsé méagneses indukcié nagysaga. Ferroméagneseknél figyelembe
kell venniink a tombi magnesezettséget is, ugyanis az ilyen anyagoknal az elekt-
ronspinek viselkedése nem tekintheto egymastol fiiggetlennek, ezért a geomatriatol

is fliggd lemagnesezési faktorral is szamolnunk kell.

1.3. Lemagnesezési faktor

Kiils6 magneses térbe helyezett ferromédgneses anyagokban létrejové magneses
tér a tombi magnesezettségnek és kiilsé térnek a geometriafiiggd legmagnesezési

faktor segitségével leirt fiiggvénye.



A lemagnesezési faktor jelolése az aldbbi diagonalis tenzor [3]:

N, 0 0
N=| 0 N, 0 (1.2)
0 0 N,

Igaz 14, hogy N, + N, + N, = 1. A belsé méagneses teret pedig a koévet-

kezoképpen irhatjuk le a segitségével:

B = BY — N,M,B! = B) — N,M,B! = B? — N.M, (1.3)

Egy M magnesezettségli, x és y irdnyban végtelen kiterjedésti siklapot a
felilletére merdleges indukciéji Briss = poHpiss kKilsO magneses térbe helyezve
megvizsgaljuk a kiilsé és az anyagon beliili belsé tér nagysagat. Az anyag bel-

sejére ismert, hogy

Bbelsé = /,L(](H + M) (14)

Tudhato, hogy hatarfeliileten az indukcidovektor normaélis, a térerésségvektor
tangencialis komponense valtozatlan az atmenetnél, igy példankban az anyagon
belil és kiviil ugyanakkora a magneses indukcid: Biiyss = Bress- Fz alapjan az
anyagban kialakul6é magneses térre felirhato:

By
Hbelsb’ = ? - M = Hkﬂlsé - M (15)
0

Lemagnesezési faktorral ugyanez:

Hyers6 = Hyijss — NM, (1.6)

Vagyis M = NM, a kiindul6 geometriai feltételek miatt pedig csak z iranyu

komponensekrol beszélhetiink, tehat

Nsixap = (1.7)

o O O
o O O
- o O

Ugyanezt a gondolatmenetet végigkovetjilk M magnesezettségli végtelen
hosszu rudra, ha a kiilso tér a raddal parhuzamos. A hatarfelilletek atmeneteire
vonatkozo fentebb leirt torvényszeriségek miatt itt Hyess = Hyiss, €zért N, értéke

0 lesz, az indukciovektorra pedig felirhatjuk, hogy Byeiss = Briuss + poM. Mivel



r és y iranyban szimmetrikus rendszerrél van szé, és tudjuk, hogy N, = 0, a

lemagnesezési faktor:

200
Npga=|0 5 0 (1.8)
000

Ugyanezen megfontolasok mentén pedig belathatd, hogy szimmetridja miatt

gémb esetén:

Ngémb = (19)

o O wi
O wie O
w= O O

Z iranya By indukciéju kiils6 magneses tér esetén a magnesezettség

mozgasegyenlete a lemagnesezési faktort is figyelembe véve igy:

dM,
dt

= piory (MyBL = M.B}) = oy [Bo + (N, — N.) M] M, (1.10)

dM,

Wy = poy [M (=Ny M) — My (Bo — NoM)] = —poy [Bo + (N — N.) M] M,

(1.11)
dM,
=M, =M 1.12
dt Y ( )
A ferromdagneses rezonanciafrekvencia igy az alabbi képlettel irhaté le:

wo =7 [Bo + (N, = N.) po M| [Bo + (N — N.) o M| (1.13)

Mindez jelentésen megbonyolitana a szamolasainkat, és a minta pozicidja
is fontos paramétere lenne a mérésnek, ezt a nehézséget kikiiszobolendo gémb
alakt mintakkal dolgoztunk, melyekben nem kell anizotrépiaval szamolnunk, igy
a lemagnesezési tényezdkre felirhat6, hogy N, = N, = N, a rezonanciafrekvencia

felirasa pedig a kovetkezdképpen egyszertisodik:

W = 'YBO (114)



1.4. Bloch-egyenletek

A mikrohullamok abszorpcidjanak leirasara szolgaldé fenomenologikus elekt-
rodinamikai egyenletek a Bloch-egyenletek ([2]).  Kiils6 mégneses térben

magnesezettség mozgasegyenlete a klasszikus elektrodinamika alapjan a kovetkezo:
d (M)
dt

A kiils6 magneses térben forgatonyomaték hat a magnesezettség vektorra, ami

= 7. [(M) x By] (1.15)

igy a kiilso tér indukciovektora koriil precesszal wy, = v.By Larmor-frekvenciaval.
EPR és FMR esetén egy mikrohullamu forrasbol érkezé gerjesztést alkalmazunk
az iregre, igy a z-iranyu, sztatikus Bg kilso tér mellett a gerjesztésként alkal-
mazott linearisan polarizalt elektromagneses hullamok terével is szamolnunk kell.
A linedrisan polarizalt hullamok felbonthatok két ellenkezo forgatasi cirkularisan
polarizalt hullaimokra, mely két komponens koziil az egyik, a precesszié iranyanak
megfelel6 fog abszorpciot mutatni. FEzt a teret felfoghatjuk egy —we, szogse-
bességvektorral, xy-sikban forgé By perturbald térként. fgy az idében valtozo

magneses teret a kovetkezoképpen irhatjuk le:

B(t) = By + B; = B cos(wt)e, — B sin(wt)e, + Bpe, (1.16)
a precesszio ugyanis egy bizonyos id6 utédn eléri az M, egyensulyi értékét, a
dip6lmomentumok a magneses térrel egy irdnyban (z-irdny) allnak be. Ezt is

szamitasba véve az alabbi médon egészithetjiik ki egyenleteinket:

dM.(t) My — M, (t)
dt Ty

Mivel ekkor az M, magnesezettségnek mar csak z irdnyu komponense van, -

= 7e[M x BJ, + (1.17)

és y iranyokra az iranyokra az aldbbi egyenleteket kapjuk:

d‘]‘é’;(t) — 7. [M x B, - M%(t) (1.18)
CLO <), - 2 (119)

Ezek az tn. Bloch-egyenletek. Eredetileg nem kiilonboztettek meg kétféle
relaxacios ido6t, de késébb az empirikus megfontolasok eredményeképp két ido
paramétert szerepeltettek: T} a z-irdnyu relaxacios id6, amelyet a spin-récs

kolesonhatés hataroz meg, mig 75 az zy-sikbeli relaxacios id6, ami a spin-spin



kolesonhatésokkal all kapesolatban.

Az egyenletek megoldasahoz egy olyan vonatkoztatédsi rendszerben irjuk fel az
egyenleteket, mely koveti a precessziot. Ez egy 2 = —we, szogsebességgel forgd
rendszer, melyben ha nem 1ép fel mikrohullamu telités, akkor a tranziensektdl
eltekintve stacioner megoldast keresve a mért magnesezettség x és y iranyi kom-

ponense:

1 (wo —OJ)TQ
M, = —xowoT: B 1.20
x MOXO 0 21+(w0—w)2T22 1 ( )
1 1
M =— T: B 1.21
T R —

Az egyensulyi magnesezettségbe behelyettesitettiik, hogy My = X;’L—fo, ahol xo
a sztatikus spin-szuszceptibilitas és wg = 7. By.

All6 rendszerben az aldbbi a megoldas:

M, (t) = M, cos(wt) + M, sin(wt) (1.22)

Tudjuk, hogy M, és M, is ardnyos B,,-val, ahol az ardnyossigi tényezdk a
szuszceptibilitasok. Tehat a 1.22. képlettel 0sszevetve a magnesezettség a kovet-

kezOoképp irhato:

M, (t) = (X' cos(wt) + x" sin(wt)) By, (1.23)

Linearisan polarizalt hullamokat alkalmazunk, azaz B,(t) = B,, cos(wt), me-
lyek felirhatoK két ellentétesen cirkularisan polarizalt hullamként is B; amp-
litadéval, ahol B,, = 2B;. Ha ennek tudatdban osszevetjiik 1.20-t és 1.21-t a
1.22. képlettel, megkapjuk a x’ és x” dinamikus spin-szuszceptibilitasokat:

! X0 (WO - W)T2
== 1.24
X (@) = G T+ (0 — wo)?T2 (1.24)
1
"(w) = Ty (1.25)

Ez a két tag osszevonhatd egy komplex spin-szuszceptibilitdasba, ahol y' az

elektromégneses hullamok diszperzidjara, mig a x” a spin-hullamok abszorpcidjara



jellemzo:

X =x —ix" (1.26)

Ezeket abrazolva lathato, hogy a szuszceptibilitasok a statisztikus fizikabdl

ismert rugalmas és disszipativ valasznak feleltetheték meg.

—1'(B)
—1"(B)

Szuszceptibilitas

! | ! |
3000 3500 4000
Magneses tér (G)

1.2. dbra. A szuszceptibilitas valos és képzetes része a magneses tér fiiggvényében.

A giroméagneses faktorral at tudunk térni w = B alapjan a magneses térre,
mint valtozoéra. Hasonlban itt is megjelenik a rezonanciafrekvencianak megfeleld
B{® magneses tér. Itt mar csak az abszorpciéra jellemzo viselkedést tiintetjik fel,

mivel ezt fogjuk mérni.

1
14 (By — By )2y%13

V'(B) = TBi Ty (1.27)

A 1.27 osszefiiggésbdl belathatd, az abszorpciot egy tn. Lorentz-fiiggvény irja



le:

1 w 1 1
x)=1-L(z)=1- =] ——— X 28
f( ) ( ) 7Tw2 + (l‘ . xO)Q TW 1 n (I—xo)Q (1 )

w

Itt f(x) egy w vonalszélességli Lorentz-fiiggvény, mig L(z) egy normélt Lorentz
fiiggvény (IL(m)dm = 1). Ezt Osszehasonlitva a Bloch-egyenletekbél addodott
osszefiiggéssel (1.27) megkaphatjuk, hogy a goérbe jellemzé paraméterei milyen
fizikai mennyiségekkel allnak kapcsolatban. A szuszceptibilitds a norméalt gérbe [

paraméterében jelenik meg, azaz a Lorentz-gorbe alatti teriilettel aranyos.

m
I=5Bi"x (1.29)

Az Osszehasonlitasbol latszik, hogy a félértékszélesség forditottan ardnyos az

xy-sikra érvényes T relaxéaciés idével:

W= —— 1.30
V15 ( )

1.5. Ferrit anyag

A gyijtonéven ferritnek nevezett anyagok tobb kiillonbozé anyagesoportot fog-
lalnak magukba. A teljesség igénye nélkiil az iparban harom kiilonb6z6 ferrit tipust
kiillonboztetlink meg: spinel ferriteket, hexaferriteket és grandtanyagokat, melye-
ket bar val6jaban nem minéstilnek ferritnek, hasonlé tulajdonsagaik és elloallitasuk
miatt gyakran pongyolan szintén ferritnek neveziink.

A spinel ferritek altaldban mangén és magnézium tartalmu ferrit keramiak.
Osszegképletitk MFe,O4, ahol M = Mg, Co, Ni, Zn, Fe, Mn, stb.  Fizikai pa-
ramétereik finomhangolasdhoz leggyakrabban aluminium és cink szennyezot
hasznalnak.

A gyakorlatban leggyakrabban hasznélt fajtajukndl M = Mn vagy Mg. Ezek
kis teljesitményti mikrohullamu alkalmazasokban hasznéalhatéak, ahol nincsenek
szigoru homérsékleti koriilmények. Elényiik, hogy olcséon és konnyen gyarthatoak,
fizikai paramétereik jol reprodukalhatoak, alacsony mikrohullamu veszteséggel ren-
delkeznek.

A nikkel spinel ferritek (NiFe;O4) a 26.5 — 40 GHz-es tartomanyban

hasznalhatéak. Nagy teljesitményti illetve nagy hostabilitast igényld eszkozokben

10



is hasznalhatbak magas Curie-homérsékletiik, telitési magnesezettség értékiik és A
H értékiik miatt.

A litium ferritek (LigsFes504) alkalmazdsa 8 GHz feletti kisteljesitményti,
hostabil, kis hémérsékletii eszkozokben idealis.

A granatok kis mégneses és dielektromos veszteségekkel rendelkeznek. Nagy
szamu szubsztitualt formajuk létezik, igy felhasznalasi koriik is igen széles.
Hatranyuk, hogy az alapanyagok sokkal dragdbbak mint a ferritekél, és ma-
ximalisan 15 GHz koriil hasznalhatéak. Anyaguk alapjan megkiilonboztetiink
aluminium szubsztitudlt granatokat (alacsony veszteség, de nagy hdinstabilités),
YGd grandtokat (kivalé héstabilitdas, magasabb mikrohulldmu teljesitmények) és
YGdALI (héstabil alkalmazasok). Ezeken kiviil szamos ritkabb tipus elérhetd ala-
csony magneses veszteségre, hostabilitasra vagy nagy teljesitmény elvilselésére op-
timalizalva.

Altalénosségban elmondhatd, hogy felhasznalastél fliggden a ferritek mas és
mas fizikai tulajdonsaga lesz kritikus. A legfontosabbak a telitési magnesezettség
4w My, a dielektromos alland6 valds és képzetes része ¢ = € + i - €’, vagy a
mérnoki gyakorolatban dltalanos kifejezéssel: tand = i—/,/ A héstabilitast a Curie-
homérséklettel szokas kifejezni T..

Mivel a ferritek felhasznaldsanak egy jelentos részében magneses telitést ho-
zunk létre, egy kiils6 méagneses térbe helyezziik cket. Ez a helyzet a ferritekbol
készilt nagyfrekvencids non-reciprok eszkézokben (cirkulatorok, izolatorok). Ezen
eszkozokben jelentos korlatozast okoz az FMR jelenség, hiszen itt az anyagban
jelentésen megnovekszik a nagyfrekvencias veszteség, elrontva ezzel az eszkoz tu-
lajdonsagait. Fzen hatas kikeriilése miatt kiilonosen fontos a ferrit anyagokra
jellemzo6 spektrum ismerete. Mivel a rezonancia helyét az elektron g-faktora meg-
hatarozza, a fontos mérendé paraméter a rezonancia szélessége, melyett a mérnoki

gyakorlatban a magneses térerésség dimenzi6éju AH értékkel fejeznek ki.

1.6. Mikrohullamu iiregek

Nagyfrekvencias alkalmazasokban, ahol a hullimhossz 0Osszemérheto az
eszkozeink méretével, nem hasznalhatoak koncentralt paraméteres eszkozok, mint
az hagyomanyos - tekercsbdl, kondenzatorbdl és ellendllasbol felépitett - RLC
kor. Rezonatorként ehelyett egy tgynevezett mikrohulldimi tireget hasznalunk,
mely tregnek a fala valamilyen magas vezetéképességli anyag, tipikusan réz. Az
iireg fizikai mérete Osszemérhetd a benne kialakulé rezondans mikrohullamu frek-

vencidhoz tartozé hullamhosszal. Ha a rezonanciafrekvencajan gerjesztjiik, egy
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iiregben egy allohullam modus alakul ki, melyet a falarél visszaverodd hullamok

« sz

szuperpoziciéjanak tekinthetiink. Egy iireg altalaban tobb kiilonb6zé mikro-
(méretétdl és alakjatol) fiigg. A mikrohullamu iiregben kialakulé térerésségek
nagysagrenddel nagyobbak lehetnek, mint a hozzavezetésben kialakulok. En-
nek is koszonhetd széleskorti alkalmazasuk a nagyfrekvencias spektroszkopiaban.
Egy iireg és hullamvezeto kozti csatolas kialakitasakor fontos figyelni, hogy a
hullamvezetoben kialakulé haladé modus és az iiregben kialakulé alléhullam modus

jol illeszthetd legyen egymashoz [4]

O
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1.3. abra. Egy hengeres iireghben és a hullaimvezetében kialakuld elektromagneses
tér (szaggatott vonal: magneses tér, folytonos vonal: elektromos tér) [4].

A stacionarius allapotban az tregben kialakulé tér nagysdgat a josagi

tényezével (Q) fejezziik ki.

a rendszreben tarolt energia fo

Q =2~

= 1.31
egy periodus alatt disszipdlt energia  Af (1.31)

ahol fj a rezonanciafrekvecnia, Af a rezonanciagorbe félértékszélessége (FWHM).
A josagi tényez6 mérésére leggyakrabban haszndlt médszer a rezonanciagorbe
felvétele, majd ra Lorentz-fiiggvény illesztése.

Egy iireg josagi tényezojének értéke fiigg az lireghen tapasztalt veszteségektol:
az lreg falaban fellépé ohmikus veszteség, az iiregben elhelyezett mintak vesz-

tesége, és a csatolasokon kisugarzott teljesitmény.
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L ! SR (1.32)
Q C?iires7 csatolatlan tireg Qminta chatolés .

ahol @) a teljes rendszerre jellemzo6 josagi tényezd, Quminta & mintaban fellépd vesz-

teségeket, Qeastolss @ csatolas mértékét fejezi ki. A csatolds mértékétol figgben
megkiillonboztetiink alulcsatolt (Qesatolss > 2Q), tilcsatolt (Qesatolss > 2Q) vagy
kritikusan csatolt (Qesatolss = 2Q)) Ureget. A kritikus csatolds kiemelten fontos
allapot, mert itt nem mériink reflexiot a mikrohullamu iiregrél, az iireghen kiala-
kul6 tér nagysaga is itt a legnagyobb.

A TKI-Ferritben felépiilt sszeallitasban egy TE103-as mdédusi rektangularis
transzmisszios treget hasznalunk. A transzmisszios tireg azt jelenti, hogy két ol-
dalrél csatolhatd hozza hullamvezeto, igy rajta keriisztil transzmisszié mérheto.
A rektangularis tiregek modusanak lefrasiban a harom szam a 3 iranyban
megszamlalhaté alléhullam félhulldmhosszak széma [5]. A mérésiinkben a mintat
az Ureg kozepébe helyezziik, ezen a ponton van a magneses tér maximuma, az elekt-
romos tér 0. igy az lreg paraméterei érzékenyek lesznek a minta magneses tulaj-

donsagaira (y', mu”), de érzéketlenek lesznek a minta elektromos tulajdonsagaira

(€, €.

4
//

z

1.4. abra. Egy TE102-es médusu rektangularis iiregben kialakult elektromagneses
tér és a falaban foly6 dramstirtiség. [4].

1.7. FMR mérés osszeallitasa

A ferroméagneses rezonancia mérésére két kilonbozo eszkozt hasznaltam. Az
els6 ezek koziil egy Bruker ESR berendezés volt. Ez egy nagy pontossagu eszkoz,
mely az FMR jelnél jelentosen kisebb ESR jelek megmérésére és kis elnyelésti

mintakra van optimalizalva. A mintat egy mikrohulldmu iiregbe helyezziik, majd
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az treget bemenetén kritikus csatolast valositunk meg. Ebben az esetben az
tiregrél nem mériink mikrohulldmu reflexiét. Ha a minta az FMR jelenségnek
koszonhetben kis mennyiségli mikrohulldmot elnyel, az tireg enyhén alulcsatoltta
valik, és reflexiét mériink rajta. Ennek a reflexionak a nagysidga a mért FMR
jelink. A mikrohullamu forras frekvencidjanak iiregrezonancian vald tartdsaért
egy aktiv visszacsatolt rendszer, az AFC (automatic frequency control) felelds.
Ennek lényege, hogy a mikrohullamu frekvencidjat kismértékben modulaljuk, és
egy lock-in erdsitével mérjik a reflektalt jel nagysdgat. A rendszer egy vissza-
csatold fesziiltséget general, mellyel ardnyosan eltoljuk a forras frekvenciajat. A
rendszer biztositja, hogy a forras frekvenciaja mindig az tireg pillanatnyi rezonan-

ciafrekvecidja legyen.

Be

Detektor

I Ki Lock-in

W oo (9 NS

Attenuator 2

Cirkulator Hall-szonda

Mikrohullamu
forras

Magneses
tér
szabalyozdé

hullamu
Ureg és
minta Moduléacios

Elektromagnes

tekercs

1 |

1.5. abra. Az ESR spektrométer blokkvéazlata

A Bruker ESR spektrométer ugyan hasznalhaté ferrit mintdk magneses rezo-
nancia vizsgalatara, am sokkal kisebb jelek mérésése tervezték, ezért a mérések
elvégézéséhez szitkség van a hagyomanyostol eltéré geometria hasznalata. Ha a
mérés soran hasznalt tireg kozepére helyezziik az 1 mm atmérgji ferrit gdmb
mintankat, két problémat tapasztalhatunk. Bizonyos mintak mikrohullamu el-
nyelése az FMR jelenség nélkiil is tal nagy, igy az tireget nem tudja a spekt-
rométer bedllitdsat vezérlé automatika kritikusan csatolni, az AFC rendszer

hibasan miikédik. A masik probléma, hogy a ferrit mintdkban mérheté FMR
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jel nagysagrendekkel nagyobb, mint a tipikus ESR jel, melyre a spektrométert
méretezték. Ennek hatasara a mérések alatt a bemeneti erdsito telitodik. E két
jelenség miatt az elnyelések kozelében a rendszer 6sszeomlik. Ezen problémék ki-
keriilésére azt a megoldast alkalmaztam, hogy a mintakat nem az tlireg kozepére
helyeztem, hanem az iiregbe vagott nyilashoz kozel. fgy igaz marad, hogy a minta,
illetve a mintaban fellépé FMR csak perturbalja az tiregben kialakult médust, a
spektrométer hasznalhato jo mindségli spektrumok felvételére.

A TKI-Ferrit telephelyén megépiilt spektrométer a Brukernél jelentésen egy-
szertibb és kisebb koltséggel megvaldsithatd, hiszen ott épp ezen szempontok
alapjan oOsszedllitott mérés volt a cél. A mintat egy kisebb jésdgi tényezojl
rektangularis tiregbe helyezziik egy magneses tér maximumba. A magneses tér
léptetése mellett minden egyes magneses tér értéknél frekvenciasweepeket végziink,
és mérjilk a rezonancia gorbét. A megfelel6 magneses tér/mikrohullamu frek-
vencia arany elérésekor az FMR jelenségnek koszonhetéen a minta mikrohullamu
teljesitményt nyel el, ennek koszonhetéen az tireg paraméterei (rezonanciafrek-
vencia, josdgi tényezs, transzmisszié nagysdga, stb.) megvaltoznak. Ezen pa-
raméterek magneses tér fliggésébol kapjuk a mintara jellemzé FMR spektrumot.
A maéagneses tér beallitasat egy szamitégéprél vezérelhetd fesziiltségforras végzi,
mely nagyaramu forrast hajt meg, melynek kimenetét egy tekercsre kotve maxi-
mum koértilbelil 0.4 T magneses teret tudunk létrehozni a minta kozelében. Az
lireg transzmisszo mérésére egy negativ polaritasu diddat hasznalunk, mely a raes6
teljesitménnyel aranyos DC fesziiltség jelet ad. Az oszcilloszkop altal mért rezo-

nanciagorbét a mérésvezérlé PC-be transzferaljuk feldolgozasra.
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1.6. abra. A TKI-Ferrit telephelyén felépiilt mérési 6sszedllitas blokkvazlata.
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Mikrohulldamu forras

Nagyaramu tapegység s

N

1.7. dbra. A TKI-Ferrit telephelyén feléptlt mérési 6sszeallitasrol készilt foto.

A mérnoki gyakorlatban a TKI-Ferritnél is felépiilt transzmisszis
Osszeallitashoz hasonldé megvaldsitas igen gyakori, bar a transzmisszié mérésére
atalaban vektorhalézat analizatort hasznalnak. FEz egy konnyen oOsszeallithatéd
mérérendszert eredményez, am nincs a konkrét feladatra optimalizalva és igen

draga.
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2. fejezet
Meérési eredmények

A TKI-Ferrittel val6 egytittmiikodés soran szamos mintan végeztem mérést a
Bruker spektrométerrel, mind a TKI-Ferrit altal gyartott spinel ferrit anyagok vol-
tak, melyek gyartasi folyamataikban kiilonboztek, pl. mas kalyhaban égették oket.
A transzmisszios Osszeallitas validalasara mind a Bruker, mind a transzmisszios
spektrométerrel megmértem koziiliik négyet, osszehasonlitasukat a 3.1 tablazatba
foglaltam. Az Osszefliggések targyalasandl az 1b jelolésti mintat vizsgaltam.

A transzmisszios Osszeallitas kimete minden magneses tér ponthoz egy rezonan-
ciagorbe. Felmertl a kérdés, hogy a rezonanciagorbe mely paraméterét hasznaljuk
fel a kérdéses delta-H paraméter szamitasara, illetve milyen Osszefliggés alapjan
szarmaztatjuk a rezonancia paraméterbdl az anyagra jellemzo fizikai tulajdonsagot.
A rezonanciagdrbére a mérésvezérlé program segitségével Lorentz-fiiggvényt illesz-

tettem. Az illesztés altal kapott paraméterek koziil a kovetkezok meriiltek fel:

e rezonanciafrekvencia: fy

e a rezonanciagorbe félértékszélessége: A f

josagi tényez6: Q)

az liregen keresztiil rezonanciafrekvencian transzmittalt energia: T

Ha ezeket a paramétereket a magneses tér fiiggvényében abrazoljuk, lathatjuk,
hogy béar a rezonancia helye megegyezik, jel/zaj viszonyuk és a rajtuk keresziil
mért rezonancia szélessége kiillonbozik. Ennek oka, hogy az illesztési paraméterek
kiilonbozoen szarmaztathatoak az anyag jellemzoibol. A megfelel6 paraméter
megvalasztasa nagymértékben meghatarozza a rendszer minOségét, ezért az én
feladatom az ezen paraméterek kozti Osszefiiggések meghatarozasa, és az idealis

paraméter kivalasztésa volt.
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2.1. abra. Az osszehasonlitasra szant ferrit minta spektruma a Bruker spekt-
rométerrel megmérve. Az alacsonyabb frekvencian lathato kisebb rezonancia ma-
gyarazata az ugynevezett spinhullam effektus.
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2.2. abra. A transzimissziés Osszeallitassa elvégzett mérés eredményei az Osszeha-
sonlitasra szant mintan.
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3. fejezet

Szamitasok, levezetés

A Bloch-egyenletekbdl adodik, hogy az FMR jelenség alatt az anyagra jellemz6
dinamikus spin-szuszceptibilitas értékek magneses tér fiiggdek. Ezekbdl magneses

permeabilitas értékek szamithatok.

1, (B) = x'(B) +1 (3.1)

py (B) = X" (B) (3.2)

Ha a mégneses tulajdonsagokkal rendelkezé mintat mikrohullamu iiregbe he-

lyezziik, az rezonanciafrekvencidja és josagi tényezoje megvéltozik [6].

fl - f2 o E I
= AT ) (3.3)
1 1 Vs
@ - @ = AVCW (3.4)

ahol 1-es és 2-es index a minta nélkiili és mintaval terhelt iireg paramétereit jelolik.
f arezonanciafrekvencia, ) a jésagi tényezo, V; a minta mérete, V, az iireg mérete,
A az tregben kialakult modustél és a minta elhelyezkédésétol fiiggé geometriai
paraméter.

A mérések sordn a célunk az anyag permeabilitasanak, azon beliil is leginkabb
a . paraméter magneses tér fliggésének meghatarozasa. A permeabilitds abszolit
értékét nem fogjuk megkapni a méréseinkb6l. Az abszolutérték szamitdsahoz
szitkséges lenne referenciamérésekkel vagy végeselem szimulaciéval a geometriai
paraméterek pontos meghatarozasa. A geometria meghatarozasakor egy fontos
szempont, hogy a mintankat az tiregben kialakult médus egy olyan pontjaban he-

lyezziik el, ahol a magneses indukci6 értéke magas. Ez a geometriai paraméter
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magas értékéhez vezet, ami noveli a rendszeriink érzékenységét. A kovetkezékben

le fogom vezetni az egyes illesztési paraméterek és a permeabilitas kozti kapcsola-

tot.

3.1. Rezonanciafrekvencia

A 3.3. Osszefiiggés alapjan szamitottam a rezonanciafrekvencia és pu!. kapcso-

latat.

_ fi
m (3

AVg /_AVS
| A i

f2 i

Mivel a rezonanciafrekvencia reciproka és a p, paraméter kozott linearis a kap-

(3.6)

csolat, a két magneses tér fliggvény alakja megegyezik.

0.107874 -
0.107872 -
N 0.107870 -
T
Qo
o 0107868
0.107866 -
0.107864
T T T T T T T T T 1
3300 3400 3500 3600 3700 3800

Magneses tér (G)

3.1. abra. A rezonanciafrekvencia reciproka a méagneses tér fiiggvényében. A vart
fizikai paraméter és mért érték kozott a kapcsolat nem egyértelmii. Ennek a
részletes okat nem vizsgaltam, de egy potencidlis ok lehet, hogy egy terhelt tireg-
ben a rezonanciafrekvencia kismértékben fiigg a terhelés mértékétol. Ez a u!. kis
hatasat torzithatja.
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3.2. Jobsagi tényezo

A 3.4. Osszefliggés alapjan szamitottam a rezonanciafrekvencia és p!” kapcso-
latat.

1
QQZ &—FA‘ZS ;{ (37)

11 A,
Q: Q. wv.I"

Mivel a josagi tényez6 reciproka és a p!” paraméter kozott linedris a kapcsolat,

(3.8)

a két magneses tér figgvény alakja megegyezik. Ez a gyakorlatban azt jelenti,
hogy a josagi tényezd meghatarozasa lehetové teszi, hogy a permeabilitas képzetes

részének magneses tér fliggését szamoljuk, és ezzel a delta-H paramétert megadjuk.

lllesztett Lorentz képlete
y = y0 + (2*A/PI)*(W/(4*(x-XC)*2 + Wh2))

7.2E-04 Paraméterek Standard hiba
yo 5.58375E-4 1.18138E-6
7.0E-04 - XC 3554.81382 0.38501
© | w 171.50377 2.62084
—E‘D A 0.03922 7.96021E-4
’5_ 6.8E-04 1 H 1.45593E-4 1.10692E-6
8 |
“  6.6E-04
0
N
2
> 6.4E-04 1
0 1
D 6.2E-04-
[}
2
< 6.0E-04
5.8E-04
5.6E-04 T T T T T T v T v 1
3300 3400 3500 3600 3700 3800

Magneses tér (G)

3.2. dbra. A josagi tényez6 reciproka a magneses tér fiiggvényében. Az illesztett
Lorentz-fuggvény alakja megegyezik a p(B) fiiggvény alakjaval.
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3.3. Félértékszélesség

A 3.4. Osszefiiggés alapjan szamitottam a félértékszélesség (Af) és p! kapcso-

latat.
f2 fl A‘/:G "
Afy =22 =1Ly ’ 3.9
hEg, o v (39)
AV,

Mivel a félértékszélesség és a p paraméter kozott linedris a kapesolat, a két

magneses tér fliggvény alakja megegyezik. Ez a mennyirség szoros Gsszefliggésben

all a josagi tényezdvel, am az illesztés soran kozvetleniil a félértékszélességet kapjuk

meg, a josagi tényezo szamitasahoz sziikséges még a rezonanciafrekvencia ismerete,

ami a 3.1. abran is lathatéan egy bizonytalan érték. Emiatt a félérékszélesség

kismértékben alkalmasabb paraméter mint a jésagi tényezo.

lllesztett Lorentz képlete
y = y0 + (2*A/PI*(W/(4*(x-xC)"2 + Wh2))
6.6 - Paraméterek Standard hib
’ yo 0.00518 | 1.09507E-5
XC 3554.7920 0.38511
ﬁ 6.4 4 w 171.47351 2.62103
T A 0.36348 0.00738
\E_/ 0.00135| 1.02612E-5
o 6.2
‘O
[}
[0
O 6.0
‘O
N
]
& 5.8-
G
D56
5.4
52 T T T T 1
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Magneses tér (G)

3.3. abra. A félértékszélesség a magneses tér fliggvényében. Az illesztett Lorentz-

fliggvény alakja megegyezik a p/(B) fliggvény alakjival.
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3.4. Transzmittalt energia

A rezonanciafrekvencian transzmittalt energia p!’ fiiggésének megértése tobb
szempontbdl is kritikus. Mivel az iparban altalaban a VINA segitségével Osszerakott
mérés ezt a paramétert méri, fontos dsszehasonlitasi alap masok méréseivel.

A transzmisszios Osszeallitasban a transzmittalt energia elényos paraméter le-
het. Az oszcilloszkopon mért fesziiltség aranyos a detektordiédara esé mikro-
hullam teljesitménnyel. Ha az oszcilloszkopb6l minden méagneses tér bedllitas
mellett beolvassuk a mért fesziitség minimumat illetve maximumét (a diéda pola-
ritdsatol fliggden), megkapjuk a rezonanciafrekvencidn transzmittalt energiat. Ez
azt jelenti, hogy nincs sziikség a teljes iireg rezonancia mérdgépbe valé elkiildésére
és minden magneses tér ponthoz tartozé fiiggvény illesztésére. A mérés igy je-
lentésen rovidebb id6t vesz igénybe. A technika hatranya, hogy mivel minden
ponton egy fesziiltségértéket vesziink csak figyelembe, az oszcilloszkép digitzaja
egy jelentGs tényez6 lehet. Ez megfeleloen megvalasztott atlagolassal csokkent-
heto.

Alulcsatolt iireg esetén definialhatjuk a reflexiés paramétert [7] [4]:

_ 9
Qe

ahol (8 az alléhulldm ardannyal (VSWR) megegyezd, @ az tireg josagi tényezdje, Q.

B (3.11)

a csatolasra jellemzd josagi tényezo.

Transzmisszios lireg esetén a transzmisszié nagysagat a kovezkezo Osszefiiggés

adja meg [8]:
(1+ BL+ B)°
ahol (31 és (B, az lreg két oldalardl mérheto allohullam arany.
A mérés soran hasznalt treg szimmetrikus, ezért élhetiink a f; = [ = 3

egyszerisitéssel. A ().-el jelolt, csatolasra jellemzo josagi tényezdt a két csatoldsra
kiilon-kiilon jellemz6, a két csatolasra egymassal megegyezd értékli. Az iireget

alulcsatolt allapotban hasznaljuk.

Q 2
e % 2@; _ 20 (3.13)
1+25 142 932 Q. +2Q,

A 3.7. Osszefiiggés alapjan:

2 c c VS
2 g @y & g A,

A
VT Q- O v,

(3.14)
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Vagyis a transzmittalt energia reciprokanak a gyoke linedris kapcsolatban all

a magneses permeabilitas képzetes részével, tehat felhaszndlhaté a permeabilitds

spektrum alakjanak meghatarozasara.

lllesztett Lorentz képlete
y = y0 + (2*A/PI)*(W/(4*(x-XC)"2 + w"2))

Paraméterek Standard hiba

9.0 yo 6.65374 0.02035
~ XC 3552.77677 0.37636
w 189.13138 2.84037

A 691.29613 14.49585

2.32692 0.01854

8.5 1

8.0 1

7.5+

T°° (tetszbleges egység)

7.0 1

T T T T T T T T T 1
3300 3400 3500 3600 3700 3800
Magneses tér (G)

3.4. abra. A transzmittalt energia reciprokdnak gyoke a maégneses tér

figgvényében. Az illesztési paraméterek jol illeszkednek a mas mdédokon meg-

hatarozottakhoz.

3.5. Tobb minta Osszevetése

A technika validalasara tobb mintan készitettem mérést a Bruker spekt-
rométerrel, és a transzmisszios Osszeallitas kiillonbo6zo illesztési paramétereivel. A
mintdk 1 mm atmér6ji spinel ferrit gdombok, melyek TKI Ferrit Fejleszto és Gyarté
Kft. gyart keverés, préselés és siités folyamatfazisokon at. A mintak kédjanal az
azonos szam egy adott elkészilt ferrit tombbol vagott mintakat jeloli. Az azonos
tombbol vagott és gdombbé csiszolt mintak kozti jelentds kiilonbség ramutatott,
hogy a gyartas soran felhasznalt egyik kalyhaban igen nagy homérsékletgradiensek
alakultak ki, melyek rossz min6ségii végtermékeket eredményeztek. A korabbi fe-

jezetkben targyalt Osszefiiggéseknél az 1b jelolésti minta adatait abrazoltam.

26



Hy(Oe) AH(Oe)
minta | Af | Q Transzmittalt| Bruker | Af | @ | Transzmittalt | Bruker
kodja energia energia
la 3553 | 3553 | 3546 3512 203 | 203 | 214 216
1b 3555 | 3555 | 3553 3526 171 | 172 | 189 224
2b 3517 | 3517 | 3508 3487 285 | 285 | 278 303
3a 3541 | 3541 | 3523 3516 163 | 163 | 182 181

3.1. tablazat. Tobb mintan végzett mérés Osszevetése.

A méréseim alapjan latszik, hogy a kiilonb6zo illesztési paramétereken keresztiil

mért értékek kozott van eltérés, 4&m ennek mértéke elfogadhaté mértékl (maxi-

mum 10%). A Bruker spektrométerrel mért értékek jelentésebben is eltérhetnek a

transzmisszios osszedllitdsétol (maximum 20%). Ennek oka a Bruker spektrométer

tulzott terhelése. A AH értékek ilyen eltérése a mérnoki gyakorlatban elfogadhato,

az eszkoztervezés soran nem okoz problémat.
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4. fejezet

Konklizio és osszefoglalas

Dolgozatomban a jol kidolgozott ESR médszer eredményeit hasonlitottam ¢ssze
egy ipari kornyezetben, ipari igények mentén megvalésitott ferromagneses rezonan-
cia mér6 berendezés eredményeivel.

Az elméleti szamitdsok megmutattak, hogy mind a félértékszélesség, josagi
tényez6 és a rezonancian transzmittalt energia (di6da fesziiltség) alkalmas a perme-
abilitas képzetes részének spektrumanak és ezen keresztiil a delta-H paraméternek
meghatarozasara. A mérések igazoltak, hogy a kiilonboz6 illesztési paraméterek
ugyanahhoz a delta-H paraméterhez vezetnek.

A mérérendszer megvaltoztatasa a transzmittalt teljesitmény mérésére je-
lentosen novelte az adott id6 alatt megmérheté mintak szamat.

Igény esetén a mérorendszer tovabb fejleszthet6. Az tireg paramétereinek nagy
pontossagi mérésére tObb modszert is ismertink ([7], [9]), ezek alkalmazasa novel-

hetné a mérés pontossagat, illetve potencidlisan csékenthetné a mérési idot.
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