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Abstract

La espectroscopia de resonancia ultrasénica es una metodologia experimen-
tal que identifica los modos de resonancia mecdnica de un material cualquie-
ra. La medicién de dicho espectro de resonancias permite obtener el tensor de
constantes eldsticas de un material, con lo cual se puede acceder a informa-
cion detallada sobre transiciones de fase, especialmente, su simetria . En este
escrito se desarrolla con amplio detalle el proceso de disefio apto para su cons-
trucciéon en la Universidad de los Andes en Bogotd, Colombia. Se describen,
adicionalmente, las bases del software disponible en la literatura para manejar
este experimento, haciendo enfasis en las posibilidades de desarrollo en este

tema para poder construir uno propio a la Universidad y al experimento.

Palabras Clave: Espectroscopia de Resonancia Ultrasénica, ERU, RUS, Ins-
trumentacion cientifica, constantes elasitcas, diseno de software, FPGA, LIA,

RedPitaya.
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1. INTRODUCCION

La espectroscopia de resonancia ultrasénica (RUS por sus siglas en ingles) es un mé-
todo que permite obtener las frecuencias de resonancia mecénica de una muestra sélida.
Estas frecuencias dependen del tensor elastico del material, de su geometria macroscépica
y de su densidad. En la geologia permite identificar el tipo de roca, densidad y propieda-
des mecdnicas [1, 2, 3] En Fisica, esta técnica permite determinar las constantes eldsticas,
asi obteniendo informacion de las propiedades mecénicas de la muestra analizada. Esto
permite obtener informacién detallada sobre la evolucién de propiedades mecdanicas de
la muestra con la temperatura y otros parametros de variaciéon (Por ejemplo, campo mag-
nético). Dichas propiedades estdn intimamente relacionadas con las fuerzas de cohesion
entre 4&tomo y electrones, permitiendo obtener informacion sobre la variacion de dichos
pardmetros microscopicos del material. Adicionalmente, esto permite obtener informa-
cion sobre propiedades de transporte y disipacion a través del ancho de los picos de reso-
nancia [4]. Estos temas son de mayor interés en materiales que muestran fases en las que
estas propiedades no son facilmente medibles. Estos materiales se obtienen en general en

muestras pequefias (10mm), delicadas y de extremo valor [5].

Existen distintas técnicas de resonancia microscopica. Hay métodos no acusticos
como el Brillouin scattering (BS), scattering ineldstico de neutrones (INS) o técnicas de ra-
yos X para determinar la velocidad del sonido y por consecuente las constantes elésticas
del material [4], tambien se puede usar espectroscopia de viscoeldstica de banda ancha
para obtener propiedades mecédnicas como la atenuacion lineal [6]. Sin embargo, la litera-
tura afirma que ninguno de estos métodos tienen la precision obtenida con un RUS. [4, 6]
El BS obtiene un error del 1% a altas frecuencias [4], el cual aumenta drasticamente cuan-
do se han de tomar datos en bajas temperaturas. En contraste con RUS se pueden obtener
errores del orden de 0.1 % en el espectro de resonancia, y por lo tanto, errores muy bajos en

la determinacién de las constantes elasticas de los materiales.

Esta entonces justificado el interés en este instrumento. Este trabajo consiste en
presentar las potencialidades de este experimento, el procedimiento de su disefio, cons-
truccién y futura instalacion en la Universidad de los Andes. También realiza una revisiéon
de los diferentes tipos de softwares y programas de control disponibles para realizar el ex-

perimento.



1.1. MARCO TEORICO
1.1.1. TENSOR ELASTICO Y TERMODINAMICA

Al aplicar una fuerza sobre un sélido cristalino, este se deforma. El desarollo deta-
llado para describir la deformacién de un cristal se realiza en el Cap. 22 de la referencia [7].

Se tiene por lo tanto un desplazamiento R de los ejes del s6lido que se puede escribir
R=t'-r=xxX - +yy -9) +2(z - 2)
dénde los apdstrofes corresponden a los nuevos ejes. Estos son dados por su deformacion
unitaria €
X = (1 +€xx)X+€xyy +E€xZ
Y =€ X+ (1+€y,)y+€y.Z
Z =€ X+ €5y + (1 +€;,)2
Estas deformaciones se pueden transformar igualmente en el cambio de los dngulos entre

los ejes. Se propone por lo tanto la siguiente transformacion, la cudl permite escribir la

deformacion en todas las direcciones.
exx =€xx Exy=X 'Y =€yx+e€yy
— — . —
€yy=€yy €yz =Y Z =€zy+E€y;

€17 =€z €rx=Z X =€x;+€zy

Considerando ahora que la deformacion de un sélido se puede reducir a un set de
resortes, buscando relacionar la fuerza aplicada con la deformacién. Esto se hace usando
laley de Hooke y en un ambiente con ningtn torque sino s6lo deformacién. Entonces, por

ley de Hook se obtiene

Xx = Cll exxt C12 eyy + C13ezz + Cl4eyz + C15 €zx t ClGexy
Yy = Cor1exx + Cozeyy + Cozezz + Cogeyz + Cosezx + Cogeyy
Z,=Csrexx+ Cs2 eyy + Cszezz + C34eyz +C3sez5 + CSGexy
Y, =Cpexx+Cy eyy + Cyzezz + C44eyz +Cys5ezx + C4Gexy
Zx = Cs1exx + Cs2 eyyt Cszez; + C54eyz + Cssezx + C56exy

Xy = Cgrexx + Cpoeyy + Cpzezz + Cogeyz + Cosezx + Cosexy



Doénde la letra en maytscula del lado izquierdo es la direccion de la fuerza y el indice indica
la normal al plano de aplicaciéon. Cada C de la derecha de las ecuaciones corresponde a la
constante eldstica (constante del resorte) del s6lido en funcién de la direccion y el plano
de apoyo de la fuerza [7]. Es posible entonces escribir la energia potencial de deformacion

como

1 6 6
U= 5 Z ;1 C;We;teu (1-1)

Teniendo en cuentaque 1 = xx; 2=yy; 3=2zz;, 4=yz; 5=2zx; 6=xy.Se
tienen ciertas igualdades por la simetria de cada una estructura cristalina. Por ejemplo, si
se tiene en cuenta que C,p = Cg, €l nimero de constantes elésticas se reduce de 36 a 21.
De la tabla en la figura 1.1 se ven las diferentes formas que puede tomar el tensor, puede en

efecto pasar de 21 elementos (Estructura triclinica) a tan sélo 3 (Estructura cubica).

- Number . . .
Crystal class s List of elastic constants
of C;;
Triclinic 21 All possible combinations
. - - '|- - b 4|1(:"er'1"|-;
Maonoclinic 13 Cuis Cizs Cias G o Ca
{-ll'in (.l,r.,r (.r||1 (rl-'u (J-\'\g [n:l.h
{}I'Il'l{?rl'l'li‘-‘l'l'll‘-'it' 9 {._|;; {._:1; (.| %s (,1_':; f,_rl.: l:ni (..“i
Cess Ces
Trigonal 6or7 Ciiz Cas: Cauat Cia: Chras Cras Cas
Tetragonal 6 Cui: Gaa; Caa; Crs; Cia; Ces
I-i-::mgnnul 5 I'L‘|:|: ':_:nj'. (.14.:: (:|_‘; (:l-l
Ellhit‘ 3 {.1| H {::I_'I; (:|.|
[sotropic 2 Cii; Cu

Figura 1.1: Numero de constantes eldsticas para cada estructura cristalina [7].

La importancia de este tensor es clara. Permite determinar ciertas propiedades ma-
croscOpicas muy importantes para la ingenieria como los médulos elésticos. Estos médu-
los permiten determinar el esfuerzo realizado en el interior de un material usando su de-
formacén en la direccion. En el diseno de méquinas o estructuras estos esfuerzos permiten
determinar si un material es apto o no para el proceso. Existen diferentes tipos de fallas,

por lo que existen diferentes tipos de esfuerzos, los cudles se pueden determinar usando



los médulos compresional y cortante. La propiedad més importante y mas utilizada es el
modulo de Young Y, el ctial es una combinacion del médulo compresional B y del m6dulo

cortante G. Estos los podemos determinar usando el tensor el’astico.

1
B= g(Cn +2C12)

1

G= 5(3C44 +Cy1 - Cr2) (1.2)
9BG

Y=— "
3B+ G

Las constantes eldsticas son también un resultado termodindmico importante por
lo siguiente. De la ecuacién 1.1 se tiene que la segunda derivada de la energia libre en fun-

cion de la deformacion. )
0°F

= 1.3
o€, 0€, (1.3)

mn

Esto implica que una evolucion, cambio, discontinuidad de esta energia se vera reflejado
en las constantes eldsticas. Por esto son un valor termodindmico para estudiar los eventos

dénde esta energia se va a ver impactada como una transicion de fase.

1.1.2. TECNICA DE LA ESPECTROSCOPIA DE RESONANCIA ULTRASONICA

El objetivo del experimento es obtener las frecuencias de resonancias mecénicas de
un material. El resultado de esta espectroscopia es un barrido de frecuencias en el que se
denotan grandesy afilados picos que indican las resonancias del material. La limpieza de la
sefal obtenida serd directa consecuencia de la geometria de la pieza analizada, particular-
mente de los bordes de la muestra los cuales al ser mas limpios permitirdn un mejor acople
con los transductores piezoeléctricos que generan las deformaciones mecéanicas. La figura
1.2 permite esquematizar el experimento. El transductor piezoeléctrico es un material que
tenga la propiedad de generar (y por lo tanto detectar) una vibracion mecdnica al aplicarle
una diferencia de voltaje. Si esta sefial es aplicada con cierta frecuencia la onda mecénica
tendra esta misma frecuencia sobre la muestra ( denotada como Specimen en la figura 1.2)
también . Al transductor piezoeléctrico se le induce una sefial de voltaje construida con
presicion tanto en frecuencia como en amplitud. El transductor genera la onda mecénica.
A su vez el transductor de arriba se desplazara y generara una senal que serd leida por un
DAC.
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Figura 1.2: Diagrama de bloques del funcionamiento del experimento [6].

Dado que nuestro interés es medir las propiedades mecénicas del material en fun-
cién de la temperatura o del campo magnético, se disefi6 una cafa adaptada a estar inmer-

sa en un criostato de helio.

Enla literatura, se han reportado cafas fabricadas en diversos materiales, incluyen-
do polimeros de ingenieria como el fibrado de vidrio G-10 o Vespel [1, 4]. La escogencia de
este material es debido a su naturaleza polimérica, la cual es beneficiosa para la atenuacién
de vibraciones mecdnicas y su facilidad de mecanizado. Este dltimo es importante ya que
hay que realizar ensambles precisos con los diferentes sistemas de control [8]. Este mate-
rial permite igualmente construir efectivamente los soportes de los transductores que se
ven en la figura 1.2 con, posteriormente un recubrimiento de oro para obtener un buen
contacto eléctrico [8]. Para que el transductor de arriba pueda detectar mas facilmente las
resonancias ha de estar en un soporte que se apoye tinicamente sobre un pivote de rotacion

libre, de modo que no atenue las vibraciones de la muestra.

La electrénica del experimento tiene la necesidad de generar ondas eléctricas AC
para excitar el transductor con un barrido de frecuencias, sin discontinuidades. Una alter-
nativa de software libre realizado por el laboratorio de los Alamos implementa esta fun-
cionalidad a través de un RedPitaya [9]. El RedPitaya es una tarjeta cuyo hardware se basa
en una matriz de puertas légicas programable (FPGA por sus siglas en inglés) y dos termi-
nales convertidoras de anélogo a digital de alto rendimiento (ADC) en el cual se pueden

implementar varios equipos de laboratorio (Osiloscopio, fuente de voltaje, DAQ, etc.) solo



usando herramientas computacionales. La tarjeta es limitada por su propio hardware (ve-
locidades de cargay descarga) y de sus dos salidas y entradas. El software de la referencia [9]
permite hacer barridos desde las unidades de Hertz hasta la decena de MHz, el programa
permite realizar igualmente el analisis de la sefial, la determinacion de picos y su segui-
miento con un delta de temperatura. La deteccion de la sefial 1a realiza el mismo RedPitaya
[9]. Este software libre creado por Los Alamos National Laboratory puede ser descargado

segun lo reportado en [9].

Las obtencion de claras frecuencias de resonancia de un material no dependen tni-
camente de la precision y de la calidad del montaje, sino de la geometria del material. La
preparacién de la muestra a analizar es una parte importante del proceso. Si la geometria
de la muestra tiene un eje paralelo a los ejes cristalogréficos, la obtencion de las constantes
elasticas a partir del espectro de resonancias es menos propenso al error [3]. La literatura
reporta que no es necesario pulir el material a espejo [8], pero si es importante asegurar
una paralelidad y una perpendicularidad entre los ejes de la muestra como se ve en la fi-
gura 1.3 y que al menos uno de estos vaya en una direccion cristalografica. Este es una
desventaja de la técnica ya que no todos las muestras pueden manipularse para obtener

este requerimiento.

Figura 1.3: Muestra de URu,Si; modificada y pulida para RUS [5]



1.1.3. OBTENCION DE LAS CONSTANTES ELASTICAS A PARTIR DE UN RUS

El espectro de resonancias de un material permite obtener informacién importante
para caracterizar las propiedades del mismo. Para poder entender el contexto de los ar-
ticulos y descubrimientos hay que entender el contexto fisico. Este se desarrolla de forma

extensa por Migliori y Sarrao [8, 4].

El problema que se va a desarrollar es el denominado directo, este permite obtener
las frecuencias de resonancia de un material a partir de las constantes eldsticas. Sin embar-
go, en el experimento se obtienen las frecuencias de resonancia y lo que se ha de realizar
es el problema inverso, descrito al final de esta seccion de modo que se pueda obtener la

informacion de las constantes elasticas del material.

Hay que primero establecer una forma geométrica para la muestra, ya sea cubica,
cilindrica u otra, de volimen V. Esto para despues establecer una superficie de extremos

libres S. Con un Lagrangiano definido por
L:fV(KE—PE)dV (1.4)
dénde KE es la densidad de energia cinética
KE= %Xi:pwzu? (1.5)

y PE la densidad de energia potencial

PEZ% Z cijkl%% (1.6)
i,jk,1 j oM

Esta tltima ecuacién asume que la relacion entre los &tomos del sistema es de resortes y
ley de Hooke, por lo que la descripcion del sistema es la de un oscilador armonico. Por ello,
el tensor eldstico permite definir las constantes que definen los osciladores y en un nivel
macro, las constantes elasticas del material [4]. En las ecuaciones 1.5y 1.6, u; se refiere al
desplazamiento en la direccion i, ¢; jx,; son los componentes del tensor eldstico, p es la
densidad, w la frecuencia angular. El siguiente paso es de minimizar la energia en funcién

del despalzamiento. Este desplazamiento u es arbitrario en V y en S, obtenemos entonces,

. Jav- [
14 S

ds=0 (1.7)

1

> [puus- ¥ et |
w U — Ciikl u
p ! Y 0x;0x;

4 ikl

0
Z(Z ﬁjcijkla_zk)dui

i \jkl l

10



La ecuacion 1.7 se refiere a los estados estacionarios del sistema y obtenemos del
primer termino la ecuacion de onda eldstica y del segundo término una expresion de las
condiciones de supertficie, las ctales son libres y en direccion a 72 a S. Las referencias [4] y
[8] explican por que las tinicas soluciones a este sistema son con w como las frecuencias de
los modos normales del sistema. Para solucionar mads facilmente este sistema se translada
a una base distinta usando el método de Rayleigh-Ritz [3]. Se reescribe entonces el vector
de desplazamiento como

u; =ay;p, (1.8)

donde ¢ son las funciones para la nueva base, que son potencias de las coordenadas carte-
sianas.

pr=x'y"z" (1.9)
con A = (I, m, n) estos siendo enteros positivos. Esto permite reescribir la ecuacién 1.4 co-
mo

1 5 I
L:Ewa Ea—Ea T'a (1.10)

Lo que lleva a la ecuacién 1.7 a ser
w’Ea=Ta (1.11)

dénde la matriz E contiene la informacién de la deformacion y la matrizI' contiene la infor-
macion de la elasticidad del sistema. En la correcta base ¢, los elementos matriciales de E
ydeT serdan delaforma f(p,q,r) = [, xPy92"dV por lo que en el caso de un paralepipedo
de lados 2d;,2d>,2ds se tiene que

(d]™@d] ™ @ed; ™

yq, 1) = 1.12
fp.q.n (p+D(@g+1r+1) ( )

Ya con estos elementos y las frecuencias para que la ecuacion 1.11 se satisfaga [4].

Obtenemos las siguientes relaciones que se resumen en la siguiente ecuacion

6w2E + E Oa N ,0E 0T +r6a (1.13)
—EFEa+wE—+aw"—a=—a+I— .
op op op dp  dp

dénde p puede ser un pardmetro de la muestra como una constante eldstica. De ahi la

obtencién de la frecuencia es clara.

El RUS se basa en realizar la inversa del problema directo. Una vez con las frecuen-

cias medidas se han de variar las constantes eldsticas para minimizar la siguiente funcién

F=Y wi(fi-g)* (1.14)
i

11



dénde w; es un factor de peso entre 0y 1/g;, fi = w;/2ny g; es la frecuencia medi-
da. El objetivo es poder realizar el ajuste de la ecuacion 1.13 minimizando la funcién F de
la ecuacion 1.14. La forma en que evolucionan las constantes puede variar. Pero el ajuste

obtenido ha de minimizar la funcién E esto es una metodologia de minimos cuadrados [4].

Este ajuste se puede hacer computacionalmente y comparar las constantes obte-
nidas con las medidas en direcciones determinadas con la maquinaria correspondiente

realizando pruebas de compresion, tension, etc.

Una vez con el adecuado ajuste se pueden determinar los diferentes médulos de

elasticidad siguiendo la referencia [10] y la ecuacién 1.2 :

Agr = €11t C12
2
Ajg2 =C23
A1g3=Cs33
By = C11 —C12
2
Bog = cs6
Eg = C44
G, = 3C4q4+ 11— 12

5

dénde c son elementos del tensor de elasticidad ajustado a la estructura cristalina como se

especifica en la figura 1.1.
Esto permite obtener una mejor comprension de las aplicaciones del RUS.
1.1.4. RUS EN MATERIALES FUERTEMENTE CORRELACIONADOS
El uso més novedosa del RUS es la determinacion de la simetria y dependencia fun-
cional del pardmetro de orden en una transiciéon termodindmica. Gosh et al [5] presenta la

relacion entre las constantes eldsticas y el pardmetro de orden en el contexto de la teoria

de transicién de fase de Landau. Se tiene la expersion de la energia libre:

F=Fo($i) + Fei(ey) + Fe(direp) (1.15)

12



Dénde ¢ es el parametro de orden que se introduce al acercarse a una transiciéon de
fase, € son las deformaciones en las p direcciones, lo que hace de F,; la energia libre eldstica

y F. la energia libre acoplada al termino de la energia libre que se escribe

2 2 2 2 2
Fel=5(CAlg,1€A1g,1+CAlg,zé‘Alg,g+20A1g,3€A1g,1€A1g,2+CB1g€Blg+CEg|€Eg| +Cp2g€pg (1.16)

Es en el término de la energia acoplada, F, de la ecuacién 1.15, que el pardmetro
de orden ¢ va a influenciar las constantes eldsticas. Dependiendo de la dimensionalidad
de este parametro la evolucion de las constantes eldsticas puede cambiar. Por lo tanto, al
identificar la forma que evolucionan las constantes elésticas con el RUS, es posible des-
cribir la relacién entre estas propiedades y el pardmetro de orden. En efecto, los autores
pueden afirmar que el pardmetro de orden en la transiciéon de fase al Hidden Order del
URu,Si, es un singlete, lo que lleva a que Fy = a¢? + g(p‘*. Los autores de dicha referencia
proponen usar el RUS de la misma forma para explorar diversas transiciones de fase de las
cuales se tiene poca informacion hoy dia. Enfatizando que usando datos de RUS con una
red neuronal adecuadamente entrenada seria posible concluir sobre la dimensionalidad
de las transiciones de fase del SryRuQy4, o timbien sobre la simetria del parametro de orden

del superconductor de alta temperatura YBa, CuzOg g [5].

Otra informacion que pueden dar las constantes eldsticas es sobre la estabilidades
de componentes electronicos como las valencias en transiciones de fase [11]. En efecto,
Ramshaw et al [11] estudian c6mo a partir de la evolucion de las constantes eldsticas y
otras propiedades mecénicas del material se puede determinar la evolucion de las propie-
dades electronicas del material como lo muestra la Figura 1.4. Las figuras 1.4(E) y (F) que
muestran en los colores claros, como se distorciona la superficie de Fermi en funcién al
rompimiento de la simétria en la direccion A;g [11]. Esto se puede hacer a partir de las

evoluciones mostradas en 1.4(A), (B), (C) y (D).

Un dltimo ejemplo del uso del RUS en sistemas fuertemente correlacionados de
gran interés es el de la referencia [12]. Shekhter et al identifican la existencia de anomalias
en la evolucién de las frecuencias de resonancias del YBa, Cus Og.s (YBCO) con la tempe-

ratura. Estas anomalias en la evolucion se pueden ver en la figura 1.5.

Su presencia permite sugerir una transicion de fase a la temperatura a la que se da

13
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Figura 1.4: Evolucion de propiedades mecénicas en el PuCoGas en funcion de la tempera-
tura, (A) muestra el médulo de elasticidad, (B) muestra el médulo de compre-
sibilidad, (C) muestra el coeficiente de Poisson fuera del plano manteniendose
en valores muy tipicos para metales, pero (D) muestra el valor del coeficiente en
el plano y es anormalmente bajo. Las variaciones de las superficies de Fermi se

ilustranen (E) y (F) [11]

esta discontinuidad en la evolucion de la frecuencia de resonancia. Esta transicién de fase
se puede identificar gracias al RUS, pues el rompimiento de simetria es evidente gracias a

la discontinuidad de la frecuencia que los autores encontraron.

El laboratorio de Materiales Cudnticos de la Universidad de los Andes se propone
estudiar transiciones de fase de tipo de onda densidad de carga (CDW por sus siglas en
inglés) con el montaje descrito en este trabajo. Una vez implementado, se busca analizar

estas transiciones de fase en sistemas como los calcogenuros de metales de transicion.

14
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Figura 1.5: Evolucion del una frecuencia f; y del I' correspondiente en la ecuacién 1.11 en

funcién con la temperatura [12]

2. DISENO DEL EXPERIMENTO

El propésito de este trabajo es entonces realizar el disefio de una cafa de RUS, que
serd operada en un criostato de flujo de helio. Para esto, partimos de un disefio inicial con
el cual se realizaron experimentos de RUS en el National High Magnetic Field Laboratory,
Tallahassee (NHMFL), USA. Este disefio serd optimizado en todos sus aspectos, y adaptado

para operar en el sistema ya mencionado.

2.1. REQUERIMIENTOS Y RESTRICCIONES

El sistema de control de temperatura es un criostato tubular de flujo de helio de

Janis Research, referenciado con el niimero STVP-200.

Obteniendo los planos de Janis Research directamete, figura 2.1 y por lo discutido
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Figura 2.1: Criostato de Flujo de Janis Research STVP-200

en la seccion 1.1 se determinan los siguientes requerimientos y restricciones para la cafa:
B Dimensiones maximas de 1.75"de didmetro (44.45 mm) y un largo de (558.8 mm).
B Un material de fabricacién que evite la propagacion de las ondas mecénicas.
B Un material que sea aislante eléctrico.

B Un material sea mecanizable con las herramientas de un taller como el de la Univer-

sidad de los Andes equipado de fresa, torno e impresoras 3D.

B Un material de fabricacién con un coeficiente de dilatacion térmica minimo. Esta
cafava arecorrer un rango de temperaturas desde la ambiente (300 K) a la criogénica
(3 K). Por el disefio ha de minimizar los esfuerzos residuales que tenga cada ciclo de

trabajo (bajar y volver a subir la temperatura ambiente) en el material.

Como ya se mencioné en la seccion 1.1, los materiales usados en la literatura son
polimeros de ingenieria ya sean G-10 o Vespel. Estos especialmente, por sus bajos coefi-
cientes térmicos, a = 1,49 * 107° K1 [13] ya=>54x 105K~ [14] respectivamente, por su
mecanizado accesible y sus propiedades de asilantes eléctricos. Sin embargo, el resultado
de dichos montajes exigian varias uniones de ep6xicos y del uso de otros materiales (balso),
no aptos para uso criogénico, pues el aislamiento mecénico en los polimeros de ingenieria

es insuficiente, resultando en un montaje similar al de la figura 2.2. Esta interfaz entre el
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balso, el G-10 y el epdxico generan tensiones residuales y por consiguiente, sefiales inde-
seadas como discontinuidades en la evolucion del espectro de frecuencia en funcién de la

temperatura.

Figura 2.2: Portamuestras de la cafa en G-10, fabricado previamente en el NHMFL. Se
ven diferentes materiales con diferentes coeficientes de expansion térmica, que

puedan generar tensiones residuales en la cafia.

2.2. PRIMERA ITERACION DE DISENO

Para la primera propuesta de disefio se busc6 un material que cumpliera con los re-
quermientos descritos anteriormente. Los materiales cerdmicos son una buena opcién ya
que su baja densidad y composicién permiten muy bajos coeficientes de dilatacion térmi-
ca, sin embargo su alta fragilidad los hace generalmente inaptos para mecanizar. La evolu-
cién de estos materiales ha llevado al desarrollo de cerdmicos de ingenieria como el MA-
COR ,MAXthal o Shapal que son mecanizables con herramientas convencionales ya que su
proceso de vitrificacion es diferente y evita la propagacion de las fracturas causadas por
el mecanizado [15]. Por lo tanto, el MACOR es el material elegido para la fabricacion de la

cafia, por cuestiones de precio comparado a sus competidores.

La cafia fabricada en el NHMFL se basa en dos secciones, el cuerpo y el portamues-
tras. El cuerpo es la estructura que permite la ubicacién del protamuestras en la zona de

temperatura controlada. Suele ser delgado y adecuado para la transmisién de la informa-
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cion del experimento, a través de cables coaxiales. El portamuestras es donde el experimen-
to va a ocurrir. Este ha de tener el espacio para las conexiones y sensores que controlan y
vigilan el experimento. La figura 2.2 muestra el portamuestras de la cafita del NHMFL. En la

figura 2.3, este se ubica en el extremo izquierdo, al final del cuerpo de la cafia.

La figura 2.3 (b) muestra un disefio de 13mm de didmetro que se realiz6 tomando
como base el disefio inicial de la cafa fabricada en el NHMFL. La novedad del nuevo disefio
realizado por nosotros recae en la eliminacién del sistema de cuerdas para colgar el porta-
muestra, este se ve en el centro de la 2.3 (a). Todo esto, sin cambiar el portamuestra como
tal ni las dimensiones de base. El objetivo de esta modificacion es permitir la manufactura

del disefio usando el MACOR, disminuyendo dangulos rectos, discontinuidades, etc.

(0}

Figura 2.3: Cuerpos de las cafias. La cafa correspondiente al antiguo modelo (a), presenta
elementos complicados de manufacturar. La cafia disefiada (b) es simplemente

la unién de las partes para obtener la longitud necesaria.

Ademads de disminuir la complejidad del disefio para su manufactura, se le agrega-
ron nuevas cosas. Una caracteristica nueva es un tornillo pasante en el extremo del porta-
muestras. Este con el objetivo de sostener el soporte del transductor inferior, el cual en el
modelo de cafia del NHMFL se realizaba por medio de epoéxico y balso como se ve en la
figura 2.2. Esto constituia una gran desventaja por las tensiones residuales que acumulaba.
Este cambio llevo a que existieran ciertos elementos con dimensiones menores a 1 mm. Es-
tas dimensiones, al manufacturar un cerdmico de ingenieria, representan un acumulador
de esfuerzos y son aptas a fracturarse por esfuerzos residuales de la manufactura. Espeso-
res y ranuras debajo de 1 mm representan un peligro para el disefio, una de estas se puede

detallar en la Figura 2.4.
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Figura 2.4: Secci6n longitudinal del portamuestra, mostrando una dimensién menor a 1

mm

Se tuvo que replantear el disefio del portamuestras con los comentarios del depar-

tamento de MicroMecénica del departamento de Fisica de la Unviersidad de los Andes.

2.3. SEGUNDA ITERACION DE DISENO

La segunda iteracién de disefio se concentr6 en el portamuestras. Las presentacio-
nes disponibles del material escogido (MACOR) eran de 12 o 15 mm de didmetro. Por lo que
se adapto el disefio previo al de 15 mm. En equipo con el laboratorio de Micromecénica de
la Universidad, se disefi6 el modelo presentado en la figura 2.5. Al tener unos milimetros
mads de didmetro, el portamuestras es de 14 mm, evitando dimensiones menores a 1 mmy
permitiendo disefiar los tornillos pequenos de una dimensién convencional (M6) para que
la manufactura de estos tornillos sea asequible para el material disponible en el taller de la
Universidad de los Andes.

Los detalles del plano inferior de la figura 2.5 se basan en las herramientas disponi-
bles en el taller, resaltando que no hay dimensiones menores a 1 mm. A pesar de completar
el disefio de la cana, falta adaptarla al criostato. La especificacion de la entrada del criostato
es una Sanitary Flange de 3"(SF3), siendo un estdndar no manejado por la Universidad, no
se disponia. Fue entonces necesaria una nueva iteracion de disefo. Esta, con el objetivo de
construir un adaptador de Sanitary Flange 3" al comercial KF 50, manteniendo adecuada
la longitud del ensamble. Otro detalle adicional, es la conectividad a los transductores ya
que en el disefio de la cafia del NHMFL el balso permitia cierta modularidad, al permitir re-
emplazar los transductores montados en bases de balso. Ahora estas bases son de MACOR,

obligando la creacién de canaletas para conectar los transductores a los circuitos. Esta fue
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Figura 2.5: Superior: Ensamble de la cafia completando la longitud necesaria.

Inferior: Plano detallado del portamuestra con un corte (A) longitudinal.

la dltima iteracion al proceso de disefio permitiendo llegar al disefio final.
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2.4. DISENO FINAL

Parala construccion del adaptador para la ubicacion de la cafia en la boca del crios-
tato, se escogio el Duraluminio, ya que es un material que se puede manufacturar con alta
tolerancia y es referenciado para aplicaciones de alto vacio. Ademds se consigue al nivel

nacional haciéndolo ideal para el adaptador. El disefio revisado se presenta en la figura 2.6.

175200 DEEF
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4 wonas-g S
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Figura 2.6: (a) Adaptador de Sanitary Flange 3" a KF 50 en Duraluminio

(b) Tubo de duraluminio para conectar la cafia al adaptador.

El adaptador esta compuesto de dos partes que se enroscan, lo cual permite el facil

transito de los cables y un acople adecuado a la cafia.
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El ensamble final se observa en la figura 2.8. Este ensamble asegura las longitudes

adecuadas para la ubicacién de la muestra en la region de temperatura controlada, la cual

N

3 .'l,_ZM

se encuentra a 490 mm de la entrada del criostato.

R1,5— ———

+ i i R7— ’@_f—msrm

o)

Figura 2.7: Cuerpo largo, de 30 cm, hecho en Macor

El portamuestras de la figura 2.5 se conecta al cuerpo de la cafia (Figura 2.7) con
un tornillo M6, como se ve en la figura 2.8 (b). A través de un pin transversal, se asegura
el cuerpo al tubo de duraluminio de la figura 2.6 (b). Este tubo esta roscado al adaptador

SF3-KF50 que representa el final del ambiente vacio.

Como ya se menciono, se definieron también con mds cuidado las piezas que sopor-
tan los transductores. A estas se les disefiaron canaletas para poder guiar las conexiones del
transductor. Estos transductores son discos de 1.5mm de didmetro y un espesor de 0.106
mm, segun el fabricante Boston Piezo-Optics. Para poder funcionar correctamente, se ha
de hacer contacto en cada uno de los discos opuestos. Los contactos superiores se reali-
zan usando un sputtering de oro con el fin de que las superficies sean paralelas entre siy
el inferior en el espacio disponible en la canaleta. Las canaletas se disefiaron en base a las
herramientas disponibles al laboratorio, por lo que el ancho minimo usado es de 1 mm.
La 2.9 permite visualizar c6mo la ubicacién de las canaletas direccionan los cables hacia la

parte trasera de montaje y asi no interfieran con el posicionamiento de la muestra.
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Figura 2.8: (a) Plano explosivo del ensamble final, evidenciando la tinion entre el cuerpo y

el portamuestras con el tornillo M6.
(b) Ensamble final, con la longitud adecuada para ubicar la muestra en la region

de temperatura controlada.
(c) Detalle del portamuestras de la cafa final sosteniendo una muestra.
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Figura 2.9: Soportes de los transductores superior e inferior.

3. IMPLEMENTACION DE SOFTWARE Y PROGRAMACION DEL
RUS

Esta implementacion de software corresponde a un primer avance en esta area y se
espera proponer una base en la programacioén necesaria para operar 6ptimamente un ex-
perimento RUS. Se determinaron varias posibilidades para el software del RUS, la primera
yamencionada es el programa de LANL [9]. Sin embargo, este programa no es modificable y
por lo tanto no es adaptable a nuevas versiones del experimento. Al ser un objetivo que este
experimento tenga software adaptable, este programa no es una opcién pero puede usarse
como un modelo de lo que se busca en nuestro programa para RUS. Es importante enton-
ces construir el programa teniendo en cuenta que se busca implementar inicialmente con
el hardware Red Pitaya, y més adelante, con un equipo de mejor resolucién en frecuencia y
en razon sefal/ruido, como el lock-in HPFL2 de Zurich Instruments. Este programa ha de
tener un amplificador lock in (LIA por sus siglas en inglés) para asi poder determinar las fre-
cuencias presentes en la sefial de entrada. Es tambien importante tener claro la generacion

de la onda referencia y c6mo se usa con el LIA.
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3.1. RESONANCE SPECTROMETER DE LANL

3.1.1. TUTORIAL Y PROCEDIMIENTO PARA EL USO DEL PROGRAMA

Para poder utilizar el software hay que hacer pasos previos, el primero, es descargar
el archivo imagen rus.img, descomprimirlo para copiarlo en una MicroSD usando un soft-
ware apropiado como Win32Disclmager. Esta MicroSD contiene el cdigo que permite el
programa de LabView comunicarse efectivamente con los VIs que a su vez comunican con

el hardware en un idioma HDL. Esta tarjeta va dentro del RedPitaya.

El siguiente paso es descargar el programa. Para esto hay que descargar el RunTime
de Labview 2019 y el instalador del programa ResonanceSpectrometer, descomprimirlo y

correrlo. En el mismo repositorio estd disponible un manual del programa.

Category
= Sesson Basic options for your PUTTY session
= Tel::;’ia"g Speciy the destination you want to conriect 1o
weyhoaid Serial line Speed
Ball coM3 115200
Faatures g
- Window Connaction lype :
Appearance (JRaw  (Telnet (I Riogin (155H  (®)Sedal
;'u.;nf.ga(;l::r. Load, save of delete a stored session
+ Selacton Saved Sessions
Colours
Connection
Data Defaudt Settings e
Frony
Talnat Save
Riogn
HSSH Delater
Senial
Cinse window on et
CiAways  (ONevar (8 0nlyonclean et
About Help Open Cancel

Figura 3.1: Ajustes de la ventana de PuTTY para poder comunicar con el RedPitaya

Una vez este paso completado, ya estd listo para conectarse. Para eso, se necesitan
dos cables de Ethernet, uno para el computador y otro para el RedPitaya, hay que conectar
los dos a la misma subred, pueden ser los puertos Ethernet en un mismo salén (de mis-
mo color). Para conectarse correctamente el RedPitaya, hay que identificar su direccion IP.
Con este fin, se conecta el computador y el RedPitaya directamente a través de un cable de
microUSB tipo B (El conector usual de los celulares Android antes del USB tipo C) y un pro-

grama de lectura de software, SSH, como PuTTY. Una vez identificado el puerto COM en el

que estd conectado el RedPitaya ([ Panel de Contro|> Administrador de dispositivos> Puertos COM‘
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en general es el COM 3), se abre el PuTTY, en la opcién SERIAL se agrega el puerto de co-
municacion y se ajusta la velocidad de comunicacién a 115200, como se ve en la figura 3.1,

click en Open. Se abre la terminal de comunicacion con el RedPitaya.

Figura 3.2: Montaje experimental completo, usando una cafia de G-10

En esta terminal se va a revisar que la IP del RedPitaya. Lo primero es presionar la
tecla ENTER del teclado, para poder ingresar las credenciales de usuario, el User es root
y el password es changeme, se vuelve a presionar la tecla ENTER. El siguiente paso es in-
gresar el comando ifconfig seguido de ENTER, aparece entonces la direccion IP actual del

RedPitaya.

Para finalmente hacer la conexién entre la direccion IP en el programa Resonan-
ce Spectometer. Para esto, se abre el programa, entra en las configuraciones de la ventana
Spectrum Recorder haciendo click en el engranaje a la derecha del nombre. Y en RedPitaya

address copia la direccion IP.

3.1.2. TOMA DE UN ESPECTRO

Una vez ya conectado el RedPitaya al computador hay que conectarlo al experimen-

to. La cafa experimental tiene dos conectores SMA, uno para el transductor de abajo y otro
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para arriba, el Output 1 del RedPitaya ha de ir conectado con el SMA de abajo, el Input
1 con el de arriba. Una vez conectados, como en la figura 3.2, se puede lanzar un toma

de espectro el modulo de control del programa Resonance Spectometer, haciendo click en

Start.
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Figura 3.3: Cuatro barridos de frecuencia de cuatro diferentes muestras a bajas frecuencias
a temperatura ambiente. El eje de las ordenadas corresponde al voltaje genera-

do por el piezoeléctrico superior por causa de la vibracién de la muestra.

A medida que se prob6 este montaje con dos cristales de vidrio y dos de TaTe, y
geometrias variadas (sin pulir), se concluyé que el experimento deja un background en la
sefial que se manifiesta antes de los 500K Hz como se aprecia en la figura 3.3. En muestras
de tamafios del orden del milimetro se esperan picos entre los cientos de hertz y unidades
de megahertz, y dependen del tamafo y de las propiedades mecanicas de la muestra. La
figura 3.3 presenta picos y movimientos parecidos en muestras muy diferentes porlo que se

concluy6 que son consecuentes del experimento y no de la muestra. Indagando en mayores
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frecuencias (500kHz a 2 MHz) sobre las muestras de TaTe,, los picos de resonancia no
se detectaron por lo que es necesario una revision de la electronica de la cafia HMFL, en
especial la amplificacion de la sefal obtenida. Se obtuvieron entonces espectros que no

evidencian resonancia, como se ve en la figura 3.4.

0,005 Barrido de frecuencia en muestras de TaTe4
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Figura 3.4: Dos barridos de frecuencia sobre muestras de TaTe, a altas frecuencias sin pre-

sentar ninguna resonancia clara de la muestra analizada.

3.1.3. FUNCIONAMIENTO

Este programa tiene dos ventanas o mdédulos en los que maneja, en el primero Spec-
trum Recorder la adquisicion de datosy en el segundo Resonance Detector el procesamiento

de estos [16].

Este programa comunica con el software subido a la SD del RedPitaya y al cual no
tenemos acceso a ella. En la libreria de instrumentos del programa encontramos que el
RedPitaya cumple con tres funciones adicionales de ademés de generar el sweep de fre-

cuencia, estos se ven en la figura 3.5.

La forma en que el programa toma los datos se basa en dos VI de LabView que co-
munica con el software subido al RedPitaya. Detalles claves para poder saber como el ni-

mero de datos generados, la forma en que los genera y otras cosas son desconocidas ya
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que el codigo del sweep esta se dirige inicamente al RedPitaya. Esto se observa en la in-
dagacion de los VIs del programa en LabView en la figura 7.3. Sin embargo, siguiendo ese
camino se llega a ciertos VIs que pueden ser importantes al realizar su propio codigo para
generar las ondas. VIs como el dltimo VI de la figura 7.3, CreateFrequency, pero tambien

MergeQverlapRegions entre otros.

=+ @@ Red Pitaya Lock-in Driver.lvclass | = [/ Pulse Driver
i i §&" Red Pitaya Lock-in Driver.ctl | i 5+[J RP

*;J Accessors 2 G
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Find Red Pitaya Digitizers.vi

(A

Red Pitaya Digitizer.lvclass
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RP Instrument.lvclass

¥ 4 Find Red Pitaya Digitizers VISA.vi
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Figura 3.5: Roles adicionales realizados por el RedPitaya.

Un ultimo elemento importante para entender el funcionamiento de la aplicacion
esta descrito en la figura 7.2. La descripcion del paso a paso para tomar medidas por parte
del autor permite ver que la sola inicializacion de los instrumentos dentro del RedPitaya es
suficiente para que realicen sus labores. Esto puede ser una guia importante para el pro-
grama escrito por la Universidad de los Andes ya que muestra que el procesamiento de los

datos en tiempo real (LIA en especial).

3.2. LOCKIN AMPLIFIER

El obejtivo del LIA es obtener desde una sefial distrocionada por el ruido, una sefial
limpia a partir de informacén como frecuencia o periodo [17]. Lo que se obtiene del LIA es
la amplitud y la fase con respecto a la sefial de referencia, como se puede ver en la figura
3.6.
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Figura 3.6: Entradas y salidas de un Lock in Amplifier [17]

La codificacion de un Amplificador Lock In (LIA por sus siglas en inglés) para com-
petir en un nivel cientifico pide una reprogramacién a nivel FPGA del RedPitaya. Se en-
cuentran en la literatura varios ejemplos co6mo modificando el cdigo que se comunica con
el hardware se obtiene un rendimiento competitivo [9, 18, 19]. Esto se hace en la tarjeta SD
del RedPitaya escribiendo el c6digo en Vivado o VHDL, este es un idioma de descripcion de
hardware (HDL por sus siglas en ingles). Este idioma permite indicarle a la FPGA integrada
(Xlinx ZYNQ XC7Z010) la forma de usar los convertidores digital a analogo (DAC por sus
siglas en ingles) y los conectores analogo a digital (ADC)[18, 20].

La disponiblidad en la literatura de un LIA escrito en software completamente libre
permite que una vez la compresién del funcionamiento de este, se pueda modificar y cons-
truir sobre €l [21]. Sin embargo, es posible comparar rendimiento y construccién con otros

LIA construidos en el hardware de RedPitaya [19].

La figura 3.7 resume el flujo de la informacion en la tarjeta. Es importante resaltar
que este modelo detecta la fase de una forma diferente a la que otras referencias, este mul-
tiplica las sefales y las pasa por un filtro de respuesta de impulso infinito (IIR) mientras

que los otros la pasan por un filtro de paso bajo (LPF) [17, 19].

Es tambien importante que incluso con todo el desarrollo en VHDL la medida de

ruido introducido por el LIA de Warwick es muy superior al de un elemento comercial, co-
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Figura 3.7: Estructura del Lock in Amplifier instalado en el RedPitaya por parte del grupo de
Warwick. Las sefiales (en verde claro) son procesdas y multiplicadas por la sefial
generada en el sintentizador digital directo (DDS), esto dentro del canal proce-
sador (Ay B). E1 DDS es el que reparte el tiempo (marron punteado) que se usa
como referencia en la tarjeta. Por tltimo, las sefiales multiplicadas se pasan por
un filtro IIR. La senal filtrada (azul) pasan ya al centro de memoria y finalmente
ala DACy al Ethernet.[18]

mo ellos lo detallan, el LIA en el RedPitaya introduce 90nV /v Hz cuando un LIA comerical
de Zurich Instruments (HF2LI) introduce 5nV /v Hz.

Sin embargo, al ser modificable en su integralidad, este LIA es una opcién econémi-
ca de LIA en el laboratorio y en el uso del ERU. Ya entrado en el hardware, se observa que
la velocidad del DAC en el RedPitaya permite hasta 125 Msps, por lo que es entonces razo-
nable cargar los datos del sweep como una funcién aribtraria para que la FPGA las genere
[20].
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3.3. SOFTWARE DE LA UNIVERSIDAD DE LOS ANDES

La construcciéon de un software para hacer un ERU en la Universidad de los Andes
tiene dos grandes etapas. La primera es determinar coémo va a ser la interaccién entre el
computador y el RedPitaya y la segunda es la programacion de esta interaccion. En este
trabajo, se propone que, al poder modificar el c6digo HDL del RedPitaya, se construya para
que obtenga en un ciclo todos los puntos del computador para generar la onda original. De
ahi, el RedPitaya las transmite al transductor y adquiere la sefial de vuelta, la compara con
la original (un LIA interno) devolviendo al computador la onda detectada, su desfase con

la original y las diferencias en amplitud.

La figura 7.1 muestra un ejemplo realizado con los VIs originales del RedPitaya. En
efecto, como con cualquier instrumento, se ha de inicializar y transmitir la onda arbitraria
(la cantidad de puntos, sampling info, dependen de los limites del hardware y del VHDL
que se programe, para generar un maximo de puntos). Para que este programa funcione
el software dentro del RedPitaya ha de tomar esta onda, generarla en el canal 1 de Output
y leer la respuesta en el canal 1 de Input compararlas a través de un LIA y transmitir al
computador la fase y la amplitud de la onda leida. Esto es lo que se ha de programar en
HDL.

Para verificar que la sefial generada no presenta disconituidades, se visualiz6 en la
figura 3.8 los cambios de frecuencia de la sefial producida. Se concluye que no parecen ha-
ber grandes disconinuidades entre una frecuencia y la otra, sin embargo hay que caracteri-
zar el tiempo de respuesta y procesamiento del hardware del RedPitaya para que no hayan
tiempos muertos entre un ciclo y el siguiente. Esto se ha de realizar con un osciloscopio y
una programacion HDL ya subida en el hardware pues esta es escencial en la velocidad de

procesamiento de la sefal.

Esta programacion HDL se puede realizar en conjunto con el departamento de In-
genieria Eléctrica y Electronica de la Universidad de los Andes, en especial el grupo Centro
de Microelectrénica de la Universidad de los Andes (CMUA) que trabaja en el disefio e im-

plementacion de sistemas de alta integracion.
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Figura 3.8: Visualizacion de las fronteras entre las sefiales generadas de diferentes frecuen-
cias por el programa en la figura 7.1, pidiendo generar 5 espectros barriendo
entre 10kHz y 100kHz

4. (CONCLUSIONES

Al repasar las bases conceptuales de la fisica presente durante un experimento de
espectroscopia de resonancia ultrasénica, se mencioné la potencialidad del experimento

para explorar transiciones de fase de CDW.
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En base al disefio previo de un experimento de ERU se cre6 un nuevo modelo me-
jorando aspectos de mecanizado, materiales y practicidad en el uso del experimento. Este
disefio, realizado en tres iteraciones, esta adaptado al nuevo criostato. Esto gracias a la con-
tinua retroalimentacion del Taller de MicroMecénica de la Universidad de los Andes. Sin
embargo, falta su montaje, conexién y prueba en manos del grupo de Materiales Cudnticos
de la Universidad de los Andes.

Adicionalmente, se establecieron las bases para poder utilizar el software disponible
para operar el experimento. Se presentaron también herramientas claves para construir el
software propio de la universidad, necesario para operar este experimento. Esta programa-
cion, al ser de VHDL, se ha de planear con la colaboracion del departamento de Ingenieria

Eléctrica y Electronica de la Universidad de los Andes.

Por tltimo se probd el funcionamiento del software (programa de LANL) con la cafia
anterior, obteniendo la posibilidad de medir resonancias mecdnicas a temperaturas am-

biente, mientras la construccién de la nueva cafia y la llegada del criostato.
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7. ANEXOS
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Figura 7.1: Programa realizado con los VIs del RedPitaya comercial en LabView 2019. Este
programa realiza un sweep desde una frecuencia inicial a una final, se los trans-
mite al RedPitaya y guarda los datos de la onda original. En cuanto al RedPitaya,
procesay generala onda, seguido de la adquisicion de los datos en el canal 1, ahi

es donde ha de ir un LIA para poder obtener en tiempo real la fase y la amplitud.
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Figura 7.2: Documentacién para entender el proceso de toma de datos del programa LANL
[16].
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Figura 7.3: Serie de VIs usados para la realizaciéon de un Sweep en el programa del labo-
ratorio LANL. En orden: Sweep.vi ; Get Output Values.vi ; Set Output Values.vi ;

Create frequency array.vi [16]
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