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Introduccién

Los materiales magnéticos tienen una alta demanda en su aplicacion como
materiales industriales debido a que son necesarios para muchos disefios de
ingenieria, tales como. Nudcleos de transformadores, generadores, receptores
telefonicos, entre otras muchas aplicaciones.[1,2]. En general, los materiales
magnéticos pueden ser clasificarse con base en la respuesta que presentan ante
un campo magnético externo en tres grandes grupos: Diamagnéticos,
paramagnéticos y ferromagnéticos. Los materiales ferromagnéticos a su vez
pueden distinguirse de acuerdo a su capacidad para magnetizarse Yy
desmagnetizarse, por ejemplo, aquellos que lo hacen con facilidad son conocidos
como materiales magnéticamente “suaves”, los cuales se usan en aplicaciones
como: alternadores, transformadores y sensores, entre otras. Por el contrario, los
materiales cuyos procesos de desmagnetizacion requieren de campos externos
considerables son conocidos como materiales magnéticos “duros” o imanes
permanentes. Este tipo de materiales se utiliza ampliamente en aplicaciones como
discos duros de computadora, detectores, bocinas y sistemas de levitacion iman-

superconductor, entre otras.

En particular las aleaciones hierro-cobalto se utilizan en una amplia gama de
articulos en la industria de la tecnologia, por ejemplo en la industria de la
bioingenieria, en donde se usan para el disefio de micro-actuadores. Estas
aleaciones se consideran magnéticamente blandas, ya que poseen una
magnetizacién de saturacidon alta, un bajo campo coercitivo y temperaturas de
Curie altas [3]. Para intervalos de composicion de entre 30 y 75% atémico de Co,
presenta una estructura cristalina de tipo A2 (BCC), en las aleaciones Fes,Cos, al
someterse al enfriamiento por debajo de ~ 725 °C, tiende a un cambio de
estructura de A2— B2, siendo B2 una estructura Cubica simple (CS) o también
conocida como a’. Este reordenamiento tiene una influencia importante en las
propiedades mecanicas en este tipo de aleaciones, ya que las estructuras BCC,
presentan por lo menos 12 sistemas de deslizamiento, mientras que un CS,

presenta solo 6 sistemas. En consecuencia para un mayor numero de sistemas de



deslizamiento se incrementa la ductilidad del material, en estructuras BCC
presenta comportamiento ddctil solo en caliente. Por su parte a porcentajes
mayores a 75 % de Co, se presenta una sola fase(ferrita, a-Fe), con una

estructura cristalina A2, como se describe en la Figura 1[4,5].

Figura 1. Diagrama de Fases Fe-Co la transformacion de A2 (a) a B2 (a"), se da

en el rango de 30-75% atomico de Co. Adaptado de [4].

La aleacion FeCo (50% at) recibe el nombre comercial de “Permendur”, la cual se
caracteriza por presentar la magnetizacion de saturacion mas alta conocida para
cualquier tipo de material: 2.48 T (més alta incluso que la saturacion del hierro
puro, que es de 2.18 T), junto con un campo coercitivo bajo, por lo que se clasifica
como una material magnético suave. La estructura cristalina Cubica Simple (CS)

gue presenta este tipo de aleacion le confiere pocos sistemas de deslizamiento,
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por lo que posee buena resistencia mecanica [6,7]. En este trabajo de tesis se
estudio el efecto de la microaleacion y refinamiento de grano en la
microestructura y el desempefio magnético de aleaciones “Permendur”
Fe49Co49T, (T =Vanadio, Cobre, Niobio, Tantalio, Aluminio), con el proposito de
encontrar el elemento aleante que incrementa el comportamiento magnético

suave.



Metas

e Obtener aleaciones Fe;gCo049T, (T= V, Cu, Ta, Al), mediante técnicas de
solidificacién en molde de cobre y solidificacion ultrarrapida.

» Caracterizar el efecto del microaleamiento en la distribucion de fases y la
microestructura de las aleaciones obtenidas.

e Caracterizar el efecto del microaleamiento en las propiedades magnéticas
de las aleaciones obtenidas.

Hipotesis

Es posible modificar favorablemente las propiedades magnéticas de aleaciones
FeCo mediante el microaleamiento con metales de transicidn y el refinamiento de

grano mediante solidificacion ultrarrapida.



1.0Aleaciones Fe-Co

El hierro puro posee en general propiedades fisicas de gran interés, por ejemplo
su alto punto de fusion, su alta resistencia mecanica, que le confieren cualidades
para ser un material aleado con C y ser utilizado en la industria quimica,
metalmecéanica, constructora, entre otras. En cuanto a su comportamiento
magnético, es también un material de referencia, ya que presenta la induccién de
saturacion (Bs) méas alta conocida para cualquier elemento puro (Bs = 2.15 T).
Valores de saturacién mas altas solo pueden lograrse en aleaciones de hierro y
cobalto [10,12].

La aleacion equiatomica Fe-Co que fue reportada por primera vez en 1929 [11].
Las propiedades fisicas generales de estas aleaciones son: esfuerzo ultimo de
tension de 1336 MPa, porcentaje de elongacion de 1%, dureza (HRC) de 38 y
temperatura de fusion de 1495 °C. Estas propiedades indican una alta resistencia
mecanica. Ademas presentan propiedades magnéticas blandas, incluyendo una
alta magnetizacion de saturacion de 2.46 T, la cual ocurre para contenidos de
cobalto de ~ 35%,(Figura 2). Estas aleaciones poseen ademas temperatura de
Curie muy grande (> 840°C) y valores muy altos de magnetostriccion (de mas de
40 ppm). Estas propiedades magnéticas se deben al reordenamiento de la
estructura (A2) BCC a estructura (B2) CS (Figura 1). En este caso, el
reordenamiento de atomos se produce en la misma red produciendo un pequefio
cambio de volumen (0.2% de expansion), sin modificar la composicion local.
[9,10].

En la Figura 2 se describe el efecto de los elementos aleantes en aleaciones base
Fe, mostrando claramente que el Cobalto es el elemento aleante que favorece
mas la Induccion de Saturacién, en un porcentaje de 40% atémico ya que permite

alcanzar valores de hasta 2.45 T.



Figura 2. Diagrama de elementos aleantes con Base Hierro, con su

comportamiento de Induccion de Saturacion. Adaptado de [12].

En 1930 en el Laboratorio Bell Inc se agregé 2 % wt de vanadio a la aleacién Fe-
Co, lo que mejoré notablemente su ductilidad, permitiendo la laminacién en
caliente manteniendo una estructura con comportamiento dictil. Se incrementd
también su resistividad eléctrica y mejoré0 su capacidad inductiva. Cuando se
agrega mas de 2% V, la aleacion Fe-Co-V se sitia en el limite de los materiales
con propiedades magnéticas suaves, obteniéndose una aleacion con propiedades

de materiales magnéticos semiduros o incluso duros [10].
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1.1Aleaciones Fe 49Co049 T2 (T= Al, Cu, Nb, Ta, V)

La aleacion binaria FeCo en un rango de aleacion de 40-60% Co, es la que
presenta el mayor nimero de momentos magnéticos por volumen, como lo indica
la curva de Slater-Pauling en la que se muestra la variacion de momentos

magneéticos en funcion de la composicion (Figura 3 [25]).

La adicion de elementos metélicos en porcentajes atomicos de 2% o mayores,
puede modificar el comportamiento magnético de las aleaciones FeCo. Por
ejemplo, se ha reportado el comportamiento magnético de las alecciones FeCoV y
FeCoNb (Tabla 1) para el cual se ha descrito que la magnetizacion de saturacion
de estas dos aleaciones disminuye conforme aumenta el porcentaje atobmico de V
y de Nb [22].

Figura 3. Momento magnético de aleaciones binarias base Fe en funcion de la

composicion. Adaptado de [25].
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Tabla 1. Saturacion de Magnetizacion de algunas aleaciones base FeCo.

Aleacion Saturacion de Magnetizacion (T)
FeCo-2V 2.32

FeCo-3.6V 2.29

FeCo-1Nb 2.35

FeCo-2Nb 2.29

FeCo-3Nb 2.2

Por otro lado, la resistividad de aleaciones FeCo es tan importante como las
propiedades magnéticas en funcion del uso de estas aleaciones como nucleos de
transformador de bajas perdidas. En particular, la aleacion FeCo presenta un
valor muy bajo de resistividad como se muestra en la Tabla 2.

Tabla 2. Resistividad de algunas aleaciones base FeCo.

Aleacion Resistividad (u Q)
FeCo 1.95
FeCo-2V 46.9
FeCo-1Nb 3.13
FeCo-2Nb 3.06

El comportamiento de resistividad de las aleaciones FeCo al afadir algun
elemento metalico, tiende, en general, a aumentar conforme aumenta el

porcentaje atomico de elementos aleantes tales como: V, Ta, Cu, otros (Figura 3).
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Figura 3. La Influencia de resistividad de las alecciones FeCo, en funcion de la

adicion de algunos elementos aleantes. Adaptado de [12].

1.3 Aplicaciones de Aleaciones Fe-Co

La aleacion FeCo-2V es magnéticamente suave y ha sido conocida como vanadio
Permendur (Allegheny Ludlum Corporation) o 2 V-Permendur, Supermendur [10].
Actualmente se produce con los nombres comerciales Hiperco 50, Hiperco 50A
(CarpenterTechnology Corporation), o Permendur V (Spang&Company, Metales
Especiales Division) [10]. Aunque se trata de aleaciones costosas debido al
contenido alto de cobalto, se utilizan principalmente en dispositivos electronicos
con peso y tamafio reducido, donde se requiere aplicar una alta saturacion de
magnetizacion. También se han utilizado en aplicaciones como materiales
magnetoestrictivos para aplicaciones inteligentes como por ejemplo en el disefio
de micro-actuadores, los cuales se usan ampliamente en dispositivos médicos y

sectores industriales. Los materiales activos tales como materiales piezoeléctricos,
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magnetoestrictivos y electroestrictivos son capaces de proporcionar vibraciones a
alta frecuencia y tienen una fuerte potencial para ser utilizado en micro-actuadores
[11-13].

Para producir aleaciones FeCo-2V con propiedades magnéticas blandas, se
necesitan recocidos en el intervalo de temperatura 1100 - 900 °C durante 30 min y
luego un envejecido en el rango de temperatura de 600 - 700 °C durante 1 0 2 h
en una atmosfera inerte, con el objetivo de obtener granos grandes con
propiedades homogéneas, asi como liberar los esfuerzos residuales que pueda
tener la aleacion, mientras que el envejecido se realiza para conferirle una mayor
resistencia mecanica [10,11]. Esta aleacion puede ser laminada en frio a casi
cualquier medida (0,025 mm o 0,001 pulgadas, de espesor, 0 menos). También se
pueden lograr espesores tipicos de 0,64 a 0,15 mm, o de 0,025 hasta 0,006
pulgadas mediante laminado en frio sin recocer. La tira puede ser estampada para
obtener durezas desde 30 hasta 39 HRC. Estas aleaciones también estan
disponibles en barras redondas e incluso se pueden procesar en ciertos tamanos
de alambre. El mecanizado, la manipulacion y la aplicacion de las barras deben

ser realizadas con cuidado, debido a ductilidad limitada [12].

1.4 Solidificacion Ultrarrapida

En algunos de los procesos metallrgicos el tratamiento térmico de templado ha
tenido un rol importante en la produccién y control de microestructuras. Cuando la
velocidad de solidificacion supera los 1000 K/s, se habla en general de
solidificaciéon “ultrarrapida”, cuyo antecedente se remonta al trabajo pionero de Pol
Duwezy sus colaboradores del Instituto Tecnoldgico de California, E.U.A [8]. En
dicho trabajo estudiaron el efecto de una solidificacion drastica (provocada
mediante un enfriamiento ultrarrapido de la aleacién liquida) sobre la
microestructura de aleaciones Au-Si. Pol Duwez logro el desarrollo del método
“metl-spining” para una solidificacion “ultrarrapida” con tasas de enfriamiento

superiores a 10* K/s. Esta técnica consiste en fundir una aleacién metalica por

14



induccidbn magnética, para después ser eyectada sobre un disco rotatorio de
cobre, el cual gira muy rapido (tipicamente a 3000 r.p.m.), produciéndose asi
cintas metélicas con espesores del orden de micras [6]. Un esquema ilustrativo se

muestra en la Figura 4.

Figura 4 . Esquema del proceso “melt-spinning”.
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2.0Propiedades Magnéticas de los Materiales

2.1. Definiciones basicas

Las cantidades basicas que definen la respuesta de una material a un campo
magnético son el momento magnético (m) y la magnetizacion (M). En general, el
momento magnético de los atomos resulta del movimiento orbital del electron en
torno al nucleo y del movimiento de giro del electron sobre su propio eje, también
llamado momento angular de espin. [13] En ambos casos el movimiento circular

gue produce un campo magnético equivale al de un dipolo magnético.

El momento magnético esta cuantizado y la unidad minima de momento

magnético se conoce como magnetdn de Bohr, uB el cual esta dado por:

__leln

uB = 9.274x10724//, 2.1)

e

Donde e es la carga del electron, h es la constante de Planck y me es la masa del
electron.

2.1.1. Campo Magnético, magnetizacion e induccidbn magnética

La generacion de un campo magnético se debe al movimiento de las cargas, como
cuando se aplica una corriente eléctrica en una bobina. La ecuacién que describe
el campo magnético generado en una bobina de N vueltas con una longitud Ly

una intensidad de corriente I, es la siguiente:
NI
Donde W es la permeabilidad magnética del vacio (=12.57X10" H/m).

Cuando un material se pone en presencia de un campo magnético, los momentos

magnéticos se alinean, originando la Magnetizacion (M) del material, la cual se

16



puede definir como el nimero de momentos magnéticos entre el volumen total del

material:

M= (2.3)

%4

La Induccion Magnética (B) dentro de un material, esta dada por la contribucion

de la magnetizacion (M) y del campo externo aplicado (H). Por lo tanto:

B = py(H + M) (2.4)

2.1.2. Susceptibilidad Magnética y Permeabilidad Magnética

La relacién entre M y H esta definen la susceptibilidad magnética dada por [14-16]:

x=3 (2.5)

Donde se puede despejar M;
M = HX (2.6)

Sustituyendo en la ecuacion
B = (1 +X)H (2.7)

De donde se puede definir la permeabilidad magnética de un material como:
M= o1+ X) (2.8)

Combinando las ecuaciones se puede observar la proporcionalidad entre By H.
B = uH (2.9)

En general la permeabilidad magnética de una material no es constante, ya que
dependerd de H. Podemos definir la permeabilidad relativa, ur, de un medio en

término de la permeabilidad del vacio:

pr =& (2.10)
Ho
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La relacion entre la permeabilidad y susceptibilidad est4 dada por:

pﬂ =14+X (2.11)

0

2.1.3. Clasificacion de Materiales Magnéticos.

Los materiales se pueden clasificar segun su susceptibilidad magnética como se

describe a continuacion.

Materiales diamagnéticos: En estos materiales no existe un momento magnético
resultante por atomo, por lo que la aplicacion de un campo externo induce un
momento magnético en sentido opuesto como lo esquematiza la Figura 5. Los
atomos cuentan con capas completamente llenas espines dando como resultado
una susceptibilidad X muy pequefia y negativa del orden de -10° a -107, siendo
esta X independiente de la temperatura. Existen materiales conocidos como”
diamagnetos perfectos”, los cuales presentan la caracteristica de tener una X=-1
[15,186].

Figura 5. Esquematizacion de los atomos en un material diamagnético antes y

después de aplicar un campo externo H.

Materiales paramagnéticos: En  estos materiales si existen momentos
magnéticos resultantes por atomo, pero estan orientados aleatoriamente, por lo

que al aplicar un campo magnético externo, estos momentos magnéticos tienden a

18



alinearse en la direccion del campo, como se ilustra en la Figura 6. La
magnetizacion de estos materiales es muy deébil, por lo que los valores de X son
muy pequefios, apenas del orden de 10° a 10°. Esta alineacién se puede ver
afectada por la temperatura, de modo que al aumentar la temperatura es mas
dificil alinear esos momentos magneéticos, por lo cual la susceptibilidad disminuye

aun mas. Este comportamiento lo describe la ley de Curie (Figura 7) [15,16]:

Xp="= (2.12)

Figura 6. Esquematizacién de los atomos en un material paramagnético antes y

después de aplicar un campo externo H.

1%

Ley de Curie

Figura 7 . Representacion de la ley de Curie.
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Ferromagnéticos: Son los materiales magnéticos por excelencia, ya que
presentan valores de susceptibilidad mucho mayores a 1, del orden de 10° o
superior. El origen de este comportamiento es la interaccion entre los momentos
magnéticos individuales, lo que hace que se orienten paralelamente de forma
espontanea, es decir, aun sin presencia de un campo magnético externo. A esta
respuesta se le conoce como “magnetizacion espontanea”. Este efecto se explica
por la presencia de un campo molecular dentro del material, el cual es suficiente
para magnetizarlo hasta la saturacion. Sin embargo, al someter a estos materiales
a un aumento de temperatura, la agitacién térmica se vuelve significativa hasta
llegar al punto donde la interaccién de intercambio se hace nula, provocando un
cambio de comportamiento de ferromagnético a paramagnético. A esta
temperatura critica se le conoce como Temperatura de Curie (T;) Yy para estos
materiales se describe mediante la Ley de Curie-Weiss, como se ilustra n la Figura
8 [14,15].

Xf = (2.13)

T T

Figura 8. Representacion de la Ley de Curie-Weiss para materiales

Ferromagnéticos.
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2.2. Interaccién de Intercambio

Los momentos magnéticos estan localizados en los sitios de una red periddica
gue representa la estructura cristalina del material. Las variables relevantes para
la descripcidn tedrica de estos sistemas son las orientaciones de los momentos
magnéticos individuales. Entre un par de momentos magnéticos vecinos se da un
fendbmeno de acoplamiento, Ilamado interaccion de intercambio. Este
acoplamiento estd caracterizado por un valor numérico J que expresa
esencialmente la energia necesaria para rotar la orientacion de un momento
magnético en presencia del otro. Este nimero J puede ser positivo 0 negativo, y
su signo expresa la tendencia de los momentos magnéticos a alinearse en la

misma direccion (J > 0) o en sentidos opuestos (J <0).

Para comprender el origen del ordenamiento magnético, consideremos un sistema
simple, compuesto por dos atomos a y b con un electron en cada uno, lo
suficientemente cercanos como para tener interaccion entre ellos. Las funciones
de onda de electron para la interaccion del sistema pueden ser expresadas como
combinaciones lineales de las funciones de onda atomicas originales, de manera

gue la energia total puede ser expresada como:
Ec=E,+E,+QxE,, (2.14)

Donde E,y E»son las energias de los electrones alrededor de sus atomos, Q es la
energia de interaccion electrostatica y E.x se refiere a la energia de intercambio.
Esta energia surge de la posibilidad de intercambio de electrones entre los &tomos
a y b. Espines paralelos dan E.x positivas, mientras que orientaciones anti

paralelas resultan en energias E.x negativas.

La energia de intercambio entre dos atomos con momentos de espin S, S; esta

dada en términos de la integral de intercambio J.,, como sigue:

Eox = —2]exS; * Sj = —2]2S;Sj cosO (2.15)
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En 1933 Bethe calculo las integrales de intercambio J.x para Fe, Co, Ni, Cr y Mn,

en funcion de si distancia interatomica (rag) y el radio de sus orbitales 3 d (ra),

obteniendo el resultado siguiente [13,14]:

Co

111

Fe

I
il "

Figura 9. Curva Bethe-Slater que define el signo de la integral de intercambio.

La curva Bethe-Slater predice que el Fe, Ni y Co son ferromagnéticos al obtener

una Jex mayor a cero, mientras que el Mn y Cr son antiferromagnéticos con Jex

menor que cero, lo cual coincide plenamente con el comportamiento experimental

del Fe, Coy Ni [16,17].

2.3. Anisotropia Magnética.

La Anisotropia Magnética se refiere a la dependencia de las propiedades

magnéticas con la direccion en la que se miden. La anisotropia depende de la

forma, el estado de esfuerzos del material y de la estructura cristalina. Los

diferentes tipos de anisotropia magnética se pueden enlistar de la siguiente

manera:

* Anisotropia Magnetocristalina

La anisotropia magnetocristalina es una propiedad intrinseca del material, la cual

define “direcciones preferenciales” dentro de la celda cubica en las cuales el
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material puede magnetizarse facilmente hasta alcanzar la saturacion. Estas
direcciones preferenciales estan presentes debido a la interaccion del momento
magnético de los espines con la red cristalina, lo que se conoce como

acoplamiento espin-orbita.

En cristales cubicos, los ejes de facil magnetizacion estan sobre las direcciones
<100> 0 <111>, y en cristales hexagonales en la direccion <0001>, tal y como se
ilustra en la Figura 10, para Fe, Ni y Co.
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Figura 10. Direcciones de facil magnetizacion para a) Fe (bcc), b) Ni (fcc) y ¢) Co
(hcp).

Se puede observar que para el Fe, la direccion <100> corresponde al eje de facil
magnetizacion, mientras que las direcciones <110> y <111>, corresponden a
direcciones medias y dificiles de magnetizacion, respectivamente. En el caso del
Ni, la direccidn <111> es la de facil magnetizacion, de igual forma presenta otras
dos direcciones de media y dificil magnetizacién. Por su parte el Co tiene una
estructura hexagonal, por lo que presenta dos direcciones de anisotropia bien
definida: la <0001> que es la de facil magnetizacion y la <1000> que es la

direccién de dificil magnetizacion [16,19].
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La energia de anisotropia E, para sistemas cubicos se define usando los cosenos
directores de la magnetizacion M con respecto a los ejes cristalograficos, de la

siguiente manera:

Eq = Ko + K; (o +ocsocg+oc5oct) + Ky (ocfocsocs) + - (2.16)

Donde Ky, K1y K2 son las constantes de anisotropia, o son los cosenos directores

del angulo entre el vector de magnetizacion y los ejes cristalinos.

Para el caso de un sistema uniaxial, se presenta una direccion preferencial de

magnetizacion, por lo que la energia de anisotropia esta dada como:
E, = Ky + Ky15en?8 + K, ,sen*0 + - (2.18)

El simbolo 6 es el angulo entre el eje facil y el vector de magnetizacion, Ky, Ku1 y

K.z son las constantes de anisotropia uniaxial.

* Anisotropia de Forma

La mayoria de los materiales muestran alguna anisotropia magnetocristalina, sin
embargo una muestra policristalina sin orientacion preferencial no presentara
anisotropia magnetocristalina definida en alguna direccion. Si la muestra es
exactamente esférica, se magnetizara en la misma medida en todas las
direcciones. Sin embargo, la si la muestra no es esférica, entonces serd mas facil
de magnetizar a lo largo de un eje longitudinal. Esta caracteristica se conoce

como “anisotropia de forma”.

* Anisotropia Inducida

Este tipo de anisotropia magnética no es una propiedad intrinseca del material,

mas bien es producto de un tratamiento térmico (por ejemplo, recocido) con
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caracteristicas direccionales. Hay un gran potencial para la ingenieria de las
propiedades magnéticas que utilizan estos tratamientos, debido a que tanto la
magnitud como la orientacion de los ejes de facil magnetizacion pueden
modificarse mediantes los tratamientos apropiados, como se describe a

continuacion:
Recocido Magnético.

En aleaciones metalicas, se aplica un calentamiento lento hasta la temperatura
donde exista una sola fase, para después enfriar lentamente en presencia de un
campo magnético. Este proceso crea un eje de facil magnetizacion paralelo al
campo magnético aplicado, por lo cual este proceso induce anisotropia debido a

gue causa orden direccional.
Anisotropia Laminar.

La anisotropia magnética en aleaciones metélicas se puede obtener por laminado
en frio. Un ejemplo conocido es la aleacion conocida como “isoperm” (aleacion
FesoNisp), que se lamina a lo largo del plano (001) y con una direccion de
laminacién [100], lo que se puede escribir como (001)[100]. Después de la
recristalizacion, la subsecuente laminacion reduce el 50% de espesor, lo que crea
una anisotropia uniaxial con el eje de facil en el plano de la lamina y perpendicular

a la direccion de laminacién, como se ilustra en la Figura 11.

Figura 11. Laminacién en frio de la aleacion “isoperm”, eje de laminacion.
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2.4.Formacién de Dominio Magnéticos

Consideremos un cristal hecho de un material ferromagnético. Debido al
acoplamiento entre espines provocando por la interaccion de intercambio y su
alineamiento a lo largo de la direccion preferencial de magnetizacion facilitado por
la anisotropia, se esperaria que dicho cristal tuviese un flujo magnético intenso
superficial a lo largo de la direccion de facil magnetizacién. Sin embargo, en la
practica, un trozo de hierro no presenta este flujo externo intenso, ya que no

muestra interacciones magnéticas con otros trozos de hierro.

Un material ferromagnético estd dividido en zonas llamadas “dominios
magnéticos”, los cuales son pequefias regiones en las cuales todos los dipolos
magnéticos se alienan paralelamente entre si. La estructura de dominios en un
material ferromagnético involucra diferentes clases de energia, como la energia de

intercambio y la energia de anisotropia.

Cuando un material ferromagnético estd en su estado desmagnetizado, los
diferentes dominios se orientan de tal modo que no exista flujo externo, es decir,
el promedio de la magnetizacion total tiende a cero. Este proceso se ilustra en la
Figura 12 [17,20]. El proceso de magnetizacion en estas condiciones consiste en
aplicar un campo magnético externo al material en la direccion preferencial, lo que
tendrd como efecto el crecimiento de uno de los dominios a expensas de los
demas, hasta alcanzar la saturacion magnética, en la que todos los dominios

estan orientados en la misma direccion.
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Figura 12. Formacion de dominios magnéticos para reducir la energia
magnetostatica, de a)-c) existe la division de dominios, para disminuir la energia

megnetostatica, en d) existe el cierre total de dominios.

En la configuracion de minima energia con dominios de cierre (Figura 12),
prevalece una pequefia contribucion a la energia total en las fronteras de dominio,
llamadas “paredes de dominio” o “paredes de Bloch (Figura 13)”. En general estas
regiones miden algunas micras de espesor, la cual estad determinada por el
equilibrio entre las contribuciones de energia magnetocristalina y de interaccion.
La energia de intercambio se minimiza si los momentos magnéticos adyacentes
son paralelos o0 muy cercanos, esto favorece el ancho de las paredes, debido a
gue necesita un cambio de angulo pequefio. Por su parte, la anisotropia
magnetocristalina se minimiza si los momentos magnéticos se alinean lo mas

estrechamente posible a los ejes de faciles.

Figura 13. Modelo de una pared de Bloch de ancho 0.
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A partir de la condicibn de minima energia de intercambio y de anisotropia se
puede calcular la energia de la pared E. y el ancho 6. en una estructura cubica de

la siguiente manera [17]:
Ey = 2(AK)/? (2.19)
Sw = (A/K)Y/? (2.20)

Donde K es la constante de anisotropia y A es la constante de intercambio, dada

por:

A=T (2.21)

a

Donde a es el parametro de la red.

2.5.Curva de Histéresis

La forma mas comdn de determinar las propiedades magnéticas macroscoépicas
de un material ferromagnético es mediante la curva de induccion magnética (B) o
de magnetizacion (M) vs el campo aplicado (H), también conocida como curva de
histéresis (Figura 14). De estas curvas se pueden obtener las siguientes
propiedades magnéticas: Magnetizacion (o induccion) de saturacion Ms (Bs),
Magnetizacion (o induccién) de remanencia M: (B:), campo coercitivo H¢ y
densidad de energia (area bajo la curva). El Hc es un parametro importante para la
clasificacion de materiales ferromagnéticos: Con un H¢ pequefio (< 100 Oe), los
materiales se clasifican como materiales magnéticos blandos, mientras que si Hc

es grande (> 1000 Oe) el material se considera magnéticamente duro (Figura 15).
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Figura 14. Ciclo de Histéresis, en el cual se observan B, Hc y Ms, asi como la

curva inicial de magnetizacion.

fa)
Figura 15. Curvas de histéresis magnética para a) materiales magnéticos blandos y

b) duros.

Para entender el ciclo de histéresis necesitamos conocer las diferentes etapas

que lo constituyen, las cuales estdn asociadas a los mecanismos de

magnetizacion que sufre un material al ser sometido a un campo externo H, como
se describe a continuacion [19,21].

Al inicio de la ciclo de histéresis, es decir desde H=0 hasta H=H., las paredes de
dominio magnético se consideran como “ancladas” y se pueden deformar como
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membranas flexibles bajo la presién del campo aplicado H, de tal manera que si se
retira este campo H, las paredes dejan su deformacion para regresar a su estado
inicial. Este mecanismo recibe el nombre de “deformacion reversible de pared”.
Ademas de ser reversible, la permeabilidad en ese rango particular de campo

tiende a ser constante y se conoce como permeabilidad inicial iy (Figura 16).

Figura 16. Mecanismo de magnetizacion, abombamiento de paredes,

desplazamiento de paredes y rotacion de espines.

Cuando el campo aplicado H alcanza el valor critico He, Se observa un cambio
significativo en el ciclo de histéresis, debido al incremento notorio de la
magnetizacion M. Este aumento se atribuye al desanclado y desplazamiento de
paredes magnéticas bajo el efecto del campo H (Figura 16). Si se continla
incrementando el campo H, las paredes de dominio continuardn desplazandose
hasta que todos los dominios que presentaban orientaciones opuestas al campo H
se orienten paralelamente hacia H. Sin embargo, para valores altos de H puede
haber algunos dominios que presenten direcciones de orientacion distintas a H,

por lo que para alcanzar la saturacion magnética (es decir, todos los momentos
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orientados en la direccion de H formando un monodominio) se requiere el
mecanismo de rotacién de espines, el cual toma lugar a campo aplicados altos,
estos campos deben superar el campo de anisotropia para producir la rotacion de

espin necesaria para alcanzar la saturacion [21].

Después de alcanzar la saturacion, al reducir el campo aplicado hasta H= 0, la
magnetizacion M no regresa a cero, Sino que se presenta un valor remanente, M,
(Figura 16), como resultado de que al finalizar el desplazamiento de las paredes
de dominio, éstas quedan detenidas en puntos diferentes a los iniciales debido a la
presencia de heterogeneidades cristalinas que impiden el movimiento de los
mismos Al invertir la direccion del campo hacia -H, la reorientacion de los
momentos magnéticos hacia la direccion de -H requiere la aplicacion de campo -
H de magnitud mayor al campo de propagacion inicial. Este campo se conoce
como campo coercitivo He. En este punto la pared comienza su desplazamiento
orientando a los espines en la direccion de saturacién opuesta a la original. Al
reducir nuevamente el campo aplicado hasta H = 0, se presenta una

magnetizacion remanente de signo contrario, formado asi un ciclo de histéresis.

2.6. Temperatura de Curie

El Fe, Ni y Co son ejemplos de materiales ferromagnéticos a temperatura
ambiente. También algunos elementos de tierras raras como el galiodimio y el
disprosio exhiben este comportamiento. Cuando los materiales ferromagnéticos se
calientan gradualmente, los atomos se agitan térmicamente y por lo tanto su
alineacion disminuye progresivamente asi como la magnetizacién. La agitacion
térmica llega a ser tan grande que el material se vuelve paramagnético. La
temperatura a la cual ocurre esta transicion es la temperatura de Curie (T.). Esta
propiedad de los materiales ferromagnéticos fue conocida mucho antes del trabajo
de Curie, ya que fue primeramente reportada por Gilbert en el siglo XVI [20]. La

Tabla 3 muestra algunas T. para varios materiales ferromagnéticos tipicos [18]
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Tabla 3. Temperatura de Curie para varios materiales.

Material Temperatura de Curie (°C)

Hierro 770

Gadolinio 20
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3.0Técnicas Experimentales

3.1. Preparacion de Aleaciones
Las aleaciones estudiadas fueron las siguientes:
o FeyCos Al
* Fes9Cos9Cuy
*  Fes9Coa9 Nb,
* FesCos Tay

* FesCos V>

En cada aleacion se utilizaron elementos de alta pureza (= 99.9 %) para los cuales
se calculd el porcentaje en peso (%wt) adecuado a cada composicion. Un ejemplo

de los calculos realizados para obtener los %wt se ilustra en la Tabla 4.

Tabla 4. Calculo de porcentaje en peso atdmico y del peso en gramos de cada

elemento para la aleacion Fesg C049 V.

Elemento %Atémico Wit. At %A*Wt. At % M1 (g)
Co 49 58.9332 2887.7268 | 50.4308315 | 1.51292494
Fe 49 55.847 2736.503 47.7898815 | 1.43369645
\Y 2 50.942 101.884 1.77928703 | 0.05337861
5726.1138 | 100 3

Una vez calculados los porcentajes en peso por elemento en cada aleacion, se
pesO la masa de cada elemento en una balanza analitica y se prosiguio a la
fundicién de los mismos para obtener lingotes iniciales de cada aleacion en un
Horno de Arco Eléctrico equipado con atmosfera controlada de argén (Figura
17).Se obtuvieron dos lingotes de cada aleacién con un peso de 3.0 g cada
uno(Tabla 9).Un lingote de cada aleacidbn se us6 como muestra solidificada
lentamente, mientras que el otro se sometio a la técnica de solidificacion

ultrarrapida, como se describe a continuacion.
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Figura 17. Horno de Arco eléctrico con camara de vacio controlada por una

atmosfera de argon.

3.2. Solidificacién Ultrarrapida

Para la obtencion de aleaciones por solidificacion ultrarrapida, se colocé un lingote
de cada composicién dentro de un crisol de cuarzo en forma de cilindro con un
orificio de salida de 0.5 mm de didmetro. Este crisol se coloco a su vez dentro de
una bobina de cobre, la cual actia como horno de radiofrecuencia al conectarse a
una fuente de radiofrecuencia (Fig.18). Estos componentes se encuentran en una
camara sellable en la que se puede hacer vacio. Cuando se alcanza una presion
de vacio del orden de 10™ Torr, se inyecta gas argon de alta pureza (99.99%) y
nuevamente se genera una succion para generar otra vez una presion de vacio.
Esta secuencia se realiza 3 veces para asegurar el mayor desplazamiento de
oxigeno. Al final del proceso, se deja una atmosfera inerte de argén dentro de la
camara y se inicia el rodamiento del disco de cobre hasta alcanzar 3000 rpm.
Cuando se alcanza la velocidad establecida, la aleacion se funde por induccién al

encender la fuente de radiofrecuencia. Una vez fundida, la aleacion se eyecta
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sobre el disco de cobre a una presion de 5 psi. De esta forma, la aleacion sale
expelida en direccién tangencial a la rueda de cobre, por lo que se solidifica en
forma de listbn o cinta metélica. Debido a la alta transferencia de calor y de
momento angular, se logran generar velocidades de enfriamiento del orden de 10*
a 10°K/s, lo que permite obtener cintas metélicas de espesores menores a 50 ym

(Figura 18) y distribuciones de grano con tamafo muy refinado (menores a 1 mm).

/ Camara de vacio.

Disco rotatorio de Cobre.

Crisol de Cuarzo. <

P

Bobina de Induccion.

Figura 18. Equipo de solidificacion ultrarrdpida en el que se indican las

componentes principales: disco de cobre, crisol de cuarzo y bobina de induccion.

Figura 19. Cintas metalicas Fesg C049 Al0btenidas por solidificacion ultrarrapida.
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3.3. Difraccién de Rayos X

La difraccion de Rayos X, es uno de los fendmenos fisicos que se producen al
interactuar un haz de rayos X, de una determinada longitud de onda, con una
sustancia cristalina. La difraccion muestra las ondas dispersadas desde centros de
dispersion periodicos, como los atomos o moléculas de una red cristalina, los
cuales constituyen un conjunto de centros de dispersion dispuestos
periodicamente desde los cuales emanan las ondas dispersas (Figura 20) .Estas
deben inferir unas con otras de forma constructiva para producir la difraccion.
Debido a la simetria de la agrupacion de atomos, la difraccién del haz incidente
da lugar a un patron de intensidades que pueden interpretarse segun la ubicacién

de los &tomos en el cristal, aplicando la Ley de Bragg.

nl = 2dsen@

Donde n es un numero entero, A es la longitud de la radiacioén, d es la distancia

interplanar y @ es el angulo de incidencia.

Figura 20. Modelo de la ley de Bragg para describir la difraccién de rayos X.
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Cada clase de material tiene un patrén de difraccion Unico que puede ser referidos
ya sea al angulo de incidencia o a la distancia interplanar d. La difraccién de un

material en diferentes estado de la materia se presenta en la Figura 21.

Figura 21. Difractogramas de diferentes estados de un material monoatémico.

El equipo utilizado para la técnica de DRX fue un Siemens D5000 con fuente de
Co-Kq cuya longitud de inda es de 1.7903A. Las mediciones se llevaron a cabo en
un periodo de tiempo de 2 hrs, en un intervalo de medicion de angulos de
incidencia de entre 15.0° y 100°, con un paso de 0.02° por cada 1.7 s. El voltaje

de operacién fue de 35kV y la corriente de 20mA.

3.4. Andlisis Metalografico

La metalografia estudia la estructura microscopica de los metales y sus
aleaciones. Antes de observar un metal al microscopio, es necesario acondicionar
la muestra de manera que quede plana y pulida. Plana, porque los sistemas
opticos del microscopio tienen muy poca profundidad de campo y pulida porque
asi observaremos la estructura del metal y no las marcas originadas durante el

corte u otros procesos previos.

37



En el analisis metalografico fue utilizado como reactivo de ataque Nital , por 30
segundos, el microscopio metalografico que ayudo a revelar las microestructuras
fue un Olympus, asistido por el Software Pro Plus, con un aumento desde 25X
hasta 1000X.

3.5. Microscopia Electronica de Barrido

El principio de funcionamiento de un microscopio electrénico de barrido se puede
describir de la siguiente forma: Un cafiéon de electrones produce un haz de
electrones, denominado haz primario. El haz se acelera y enfoca con precision
sobre un area pequefia de la muestra mediante un condensador electromagnético.
Cuando los electrones del has primario inciden en la superficie de la muestra,
éstos son dispersados en el material y van perdiendo energia. Debido a la
interaccion que sufren estos electrones con la muestra se genera una serie de
sefiales que son transmitidas hasta un colector, después son amplificadas y
utilizadas para formar una imagen, Figura 22. Respecto de las sefales que se
genera en el sélido, éstas dependen del tipo de interaccion que tiene lugar entre
los electrones incidentes y el material. ElI equipo SEM contiene dos detectores
para formar imagenes, uno para electrones secundarios, los cuales son sensitivos
a la topologia de la muestra y otro para electrones retro-dispersados, los cuales
revelan diferencias en la composicion quimica del material por medio de

diferencias en el contraste de imagen.

Para los lingotes se realizaron metalografias, mientras que en el caso de las
cintas, al ser muy delgadas de espesor (del orden de micras) se realizaron
observaciones mediante microscopia electronica de barrido (SEM), en un equipo
FEM-SEM Jeol 7600.
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Figura 22. Esquema del microscopio electronico de barrido (SEM).

3.6. Magnetometria de Muestra Vibrante

Para determinar propiedades magnéticas de materiales, una de las técnicas
fundamentales es la magnetometria de muestra vibrante (VSM por sus siglas en
ingles), la cual permite caracterizar propiedades magnéticas por medio del ciclo de
histéresis. En este ciclo se pueden determinar la magnetizacion de saturacion
(Ms), campo coercitivo (Hc) y magnetizacion remanente (Mr). En la Figura 23 se
muestra un diagrama ilustrativo en el que se observan los principales
componentes de un equipo tipico de magnetometria: el electro magneto que
proporciona el campo magnético DC, un mecanismo de vibracién para mover la
muestra en el eje z y un par de bobinas de induccion las cuales funcionan como
sensores de voltaje inducido. El propésito de este equipo es medir la variacion de
flujo magnético que produce la muestra magnetizada al vibrar verticalmente. Esta
variacion produce, segun la ley de Faraday, un voltaje inducido, el cual es captado
por las bobinas de induccién para después filtrarse y amplificarse. Estos datos
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son registrados por una computadora para obtener la curva de histéresis como

una grafica de campo aplicado (H) vs magnetizacion (M).

Figura 23. Descripcion de componentes de un magnetémetro de muestra vibrante.

En la caracterizacion magnética de este equipo, se empledé un magnetometro de
muestra vibrante modelo LDJ 9600, Figura 24, aplicando un campo maximo de
15000 Oe, al cual fueron sometidos las muestras en cintas y en laminas, el ensayo

fue a temperatura ambiente.

Figura 24. Magnetometro de muestra vibrante modelo LJDJ 9600.
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3.7.Espectroscopia de Inductancias

En la técnica de espectroscopia de impedancias se mide la impedancia de un
material en funcion de la frecuencia cuando se aplica un campo magnético externo
Hac. Cuando el material es excitado por Hac a diferentes frecuencias, este genera
diferentes procesos de magnetizacion. Esta técnica permite separar los diferentes
mecanismos de magnetizacion en funcion de la frecuencia f. Los mecanismos de
magnetizacion que se pueden identificar son: rotacion de espin, deformacion
reversible de pared de dominio magnético y desplazamiento irreversible de pared
de dominio. El equipo utilizado fue un analizador de impedancias Heweltt-Packard
HP4192 A (5-13Mhz), Figura 25.

Figura 25. Analizador de impedancias Heweltt-Packard HP4192 A (5-13Mhz) y

bobina de cable de cobre con 77 vueltas.

El hecho de medir a diferentes frecuencias hace posible identificar los diferentes
procesos de polarizacion que ocurren en el material, ya que cada uno de ellos se
caracteriza por una constante de tiempo diferente. A bajas frecuencias todos los
mecanismos de polarizacién contribuyen a la respuesta global de la muestra,
conforme la frecuencia aumente, solo aquellos que sean capaces de seguir las
excitaciones del campo prevaleceran en la respuesta del material. Cuando un
mecanismo deja de seguir al campo, se dice que ocurre una dispersion a una

frecuencia caracteristica. Los procesos de dispersion mas simples son la
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relajacion y la resonancia. La frecuencia caracteristica a la que ocurre la
dispersion con caracter de relajacion se llama frecuencia de relajacion fx. En la
dispersion con caracter resonante, esta frecuencia es llamada frecuencia de
resonancia fs. Estos fenomenos fisicos se pueden caracterizar en el material

mediante esta técnica de espectroscopia de impedancias.

El proceso de magnetizacion por rotacion de espin es el mas simple, ya que
puede ser visualizado como la rotacion parcial o total de los espines hacia la
direccion del campo aplicado manteniendo un movimiento de precesion. Debido a
gue la constante de tiempo de este proceso de magnetizacibn depende
basicamente del movimiento de precesion, es el proceso mas rapido (tiene la
constante de tiempo mas pequefia) y la frecuencia a la que ocurre la dispersion es
de caracter resonante, también llamada resonancia ferromagnética, es la mas alta
de todos los procesos de magnetizacién. La magnetizacién debida al mecanismo
de deformacion reversible de pared de dominio magnético se produce con el
cambio elastico de la forma de la pared de dominio magnético (como si la pared
de dominio fuera elastica), cuando es aplicado un campo menor al campo
coercitivo de la muestra, de tal manera que la pared de dominio magnético, que
esta inicialmente anclada de sus extremos, se deforma debido al campo
magnético externo Hac, recuperando su forma original cuando el Hac es igual a
cero. Finalmente, la magnetizacion de un material debida al mecanismo de
desplazamiento irreversible de pared produce la histéresis magnética, la cual
constituye el mas lento de los procesos de magnetizacion (tiene la mayor
constante de tiempo), debido a que conlleva el movimiento de una gran cantidad
de espines dentro de la pared de dominio. Este mecanismo inicia con la
deformacién eléstica de la pared y, conforme se inicia el incremento del campo
aplicado Hac , se deja de cambiar de posicion en el material, es decir, se
“‘desplaza” hasta que se vuelve a anclar recuperando su forma plana cuando el

campo vuelve a cero (Figura 26).
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Figura 26. Espectroscopia magnética, mostrando los tres mecanismos de

magnetizacion.
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4. Resultados y discusion

Se obtuvieron las aleaciones de la serie Fe,9Co049T> con T= Al, Cu, Nb, Ta, V, en

lingote y en cintas. En la Tabla 5 se indica la nomenclatura propuesta de las

aleaciones.
FeCo Al Cu Nb Ta V
Lingotes L-Al L-Cu L-Nb L-Ta L-V
Cintas C-Al C-Cu C-Nb C-Ta c-v

Tabla 5. Nomenclatura de las aleaciones.

4.1.Lingotes

4.1.1. Caracterizacion de Estructura Cristalina.

Los resultados DRX de las aleaciones en lingote se muestran en los siguientes
difractogramas:

L-Al
1200 — L-Cu
L-Nb
) L-Ta
1000 — L-V
800 —
600 —
’ il
400 4 A M, " ) " ! Lot L
1 el T A e
200 —
0 . T . . . :
40 60 80 100
2 Theta

Figura 27. Difractogramas de las aleaciones en lingote Fes9Co49T 2(T= Al, Cu, NDb,
Ta, V).
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Se puede observar que para todas las aleaciones FesCo049T> Se presentan los
mismos picos, en los mismos angulos de incidencia, lo que nos indica que en
todas las aleaciones se presenta la misma estructura cristalina, a saber, tipo
cubica simple con parametro de red de 2.855 angstrom, segun ficha del
“International Center for Diffraction Data” (ICDD) # 049-1568.Los picos de
difraccion se compararon con la base de datos en términos del angulo de
difraccion, la distancia interplanar y los indices de Miller de los planos
difractantes, a fin de determinar la fase a que corresponden. Los angulos,
distancias interplanares y el pardmetro de red calculados a partir de los

difractogramas de la Figura 42 se muestran en la Tabla 6.

Tabla 6. Angulos, distancia interplanar, indices de Miller y parametro de celda de

aleaciones en lingote L-T (con T=Al, Cu, Nb, Ta, V).

Al Ficha 00-049-1568
20 0 Sen 6 d (Calculo) Planos 3 (Calculo)
52.64 26.32 0.443 2.0207 110 2.857
77.39 38.695 0.638 1.4031 200 2.806
100.102 50.051 0.766 1.1686 211 2.862
Promedio | 2.842+0.028
Cu Ficha 00-049-1568
20 © Sen 6 d (Calculo) Planos 3 (Calculo)
52.71 26.355 0.444 2.0161 110 2.851
77.594 38.797 0.626 1.4300 200 2.859
100.239 | 50.1195 0.767 1.1671 211 2.858
Promedio | 2.856+0.004
Nb Ficha 00-048-1568
20 (©) Sen 6 d (Calculo) Planos 3 (Calculo)
53.52 26.76 0.45 1.9892 110 2.813
78.21 39.105 0.63 1.4208 200 2.841
0 Promedio | 2.827+0.014
Ta Ficha 00-048-1568
20 © Sen 6 d (Calculo) Planos 3 (Calculo)
53.52 26.76 0.45 1.9892 110 2.813
78.15 39.075 0.63 1.4208 200 2.841
100.78 50.39 0.77 1.1625 211 2.847
Promedio | 2.834+.017
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Vv Ficha 00-049-1568

26 ] Sen 6 d (Calculo) Planos g (Calculo)
52.64 26.32 0.443 2.0206 110 2.857
77.53 38.765 0.626 1.4299 200 2.859

100.17 50.085 0.767 1.1670 211 2.858

Promedio | 2.858+0.0013

Tabla 7. Ficha coincidente con aleaciones L-T.
Ficha 00-049-1568 | Planos | d (A)
Estructura C.S. 110 2.0182
a (Ficha) 2.855 200 1.4276
Compuesto | CoFe 211 1.1655

En todas las aleaciones se presenta el mismo compuesto CoFe, con algunas
variaciones en el angulo de incidencia de los picos de las aleaciones L-Nb y L-Ta.
Esto se debe a que sus distancias interplanares son mas grandes que las demas
aleaciones, es decir, su celda unitaria se expande ligeramente, lo que provoca que
los picos se desplacen a la derecha (Ley de Bragg). La variacién del parametro de

red se puede observar en la Tabla 11.

Continuando con la caracterizacion = microestructural de las aleaciones
Fes9Co49T>, se realizaron los analisis metalogréaficos para todas las muestras. Los
resultados de las micrografias obtenidas por esta técnica se muestran a

continuacion (Figura 28)
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Figura 28. Micrografias para analisis metalografico de las aleaciones en lingote
Fe49CO49T 2(T= A|, Cu, Nb, Ta, V)

L-Al
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L-Nb

L-Ta
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L-V

Analizando las micrografias obtenidas por el microscopio Optico, podemos
observar comenzando por la aleacion L-Al, que los granos son equiaxiales e
irregulares en tamafo y direccion, esto se debe a que la solidificacion no ocurrio
de manera homogénea, es decir la porcidon que se encontraba en contacto con el
crisol de cobre solidifico mas rapido que la seccidn media que no estaba en
contacto con el crisol. Sin embargo, se obtuvo una sola fase como se indica en el
diagrama de fases Fe-Co (Figura 1), lo cual se verifico con los difractogramas
obtenidos de DRX, que indican también que se obtuvo una fase homogénea. Para
la aleacion L-Cu, el tamafio de grano fue variado debido a las diferentes
velocidades de enfriamiento, sin embargo se tomd un promedio para obtener el
tamafio representativo. En la seccidon media del lingote se observan granos
equiaxiales sin ninguna orientacion preferencial, asi como una sola fase
homogénea en los mismos. Por su parte, las aleaciones L-Nb, L-Ta y L-V
presentaron un mejor revelado en cuanto a sus limites de grano, con granos
equiaxiales y una sola fase homogénea. El tamafio promedio de los granos en
estas aleaciones fue de entre 20 y 40um. En todas las aleaciones se presento la

misma fase, como se indica en el diagrama de fases Fe-Co (Figura 1). Los
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tamafos de grano fueron cuantificados usando el

Software Pro Plus, con un

aumento desde 25X hasta 1000X en las micrografias. Los resultados de todas las

aleaciones L-T se muestran en la siguiente Tabla 8.

Tabla 8. Tamafio promedio de grano en pm.

Aleaciones

Al

Cu

Nb

Ta

\Y

Lingotes (L -T)

39.8+15.6

35.1+ 9.2

17.2+1.7

20.3+5.1

30.21£2.0

4.1.2. Caracterizacion Magnética.

Las curvas de histéresis para todas las

continuacion

M (emu/ g)

-100

-200

-300

300

200

100 +

— L-Cu
— L-Al
—— L-Nb
— L-Ta
— LV

T T
-15000 -10000

T

T T
-5000

0
H (Ce)

T T
5000

T
10000

T
15000

aleaciones en lingote se muestran a

Figura 29. Ciclos de histéresis de las aleaciones en lingote Fes9Co49T, (T= Al, Cu,

Nb, Ta, V).
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Como ya se mencion6 en el Capitulo 2, las propiedades magnéticas
macroscopicas de interés que pueden inferirse de la curva de histéresis del
material son la magnetizacion de saturacion Ms (que corresponde al valor de la
curva en el eje de la magnetizacion M al valor maximo del campo H, el cual indica
el nimero de momentos magnéticos por unidad de volumen que caracteriza al
material) y el campo coercitivo Hc (interseccion de la curva con el eje del campo
aplicado, lo que indica cuantitativamente la capacidad del material para resistir los

procesos de desmagnetizacion después de la saturacion).

En general, las curvas de histéresis de la Figura 29 presentan caracteristicas
tipicas de materiales magnéticamente suaves, a saber: campos coercitivos muy
bajos es decir, mucho menores a 1000 Oe y valores de saturacibn magnética muy
altos, por encima a 150 emu/g, como se puede verificar en la Tabla 9 y Figura 30,
en la que se resumen las propiedades magnéticas en funcion del elemento aleante
T.

Tabla 9. Propiedades magnéticas de aleaciones L-T.

L-T Al Cu Nb Ta Vv
H. (Oe) 83 98 108 125 90
M, (emulg) | 242 252 232 231 228
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Figura 30. Propiedades magnéticas Ms y Hc de las aleaciones en lingote
FE49C049T2 (T: A|, Cu, Nb, Ta, V)

La Ms presenta valores muy destacados, superiores incluso a 220 emu/g, con un
maximo notable de 252 emu/g para la aleacion L-Cu, el cual resulta muy superior
incluso a la M del Fe puro de 220 emu/g y la Mg de 248 emu/g en la aleacion
FeCo [12], que son los valores mas altos reportados para materiales magnéticos.
La Ms presenta una tendencia practicamente constante para la secuencia: T = Ta,
V, Nb, mientras que para T = Al, Cu, la Ms aumenta claramente méas all4 de los
240 emu/g. El aumento de la M; sugiere claramente que el elemento aleante T se
incorpora a la celda unitaria formando una solucion sdlida, ya que M;s al ser una

propiedad intrinseca, depende fuertemente de la composicion quimica

Por su parte, el Hc presenta valores muy reducidos de menos de 130 emu/g, lo
gue refleja claramente el caracter magnéticamente suave de las aleaciones, lo que
les permite una rapida respuesta ante campos magnéticos aplicados alternos,
como se describe en la siguiente seccién. En contraste con la Ms, el He es
considerada una propiedad extrinseca, por lo que depende fuertemente de la

microestructura de los materiales. Por ejemplo, la relacion entre tamafio de grano
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y campo coercitivo es inversamente proporcional. Esto se verifica para la aleacion
con tamafio de grano mas grande (L-Al), la cual presenta el menor campo
coercitivo (83 Oe), mientras que para las aleaciones con menor tamafio de grano
(L-Nb y L-Ta), el campo coercitivo aumentd notablemente (hasta 108 y 125 Oe,

respectivamente).

Espectroscopia de Inductancias.

En la Figura 46 se muestran las curvas “espectroscépicas” de las componentes
real .(f) e imaginaria pim(f) de la inductancia magnética compleja p* en funcion
de la frecuencia f del campo alterno externo h,. para las aleaciones en lingote
Fes9Co49T, (T= Al, Cu, Nb, Ta, V). En la Tabla 16 por su parte, se reportan los
valores de permeabilidad inicial pi, y la frecuencia de relajacion f; determinados de

las gréficas de la Figura 31.

Tabla 10. Permeabilidad inicial (un) y frecuencia de relajacion () de las

aleaciones en lingote Fe49C049T>.

L-T Al Cu Nb Ta \Y%
Mini 0.45 0.60 0.55 0.40 1.25
fx (KHz) 23 35 30 60 60
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Figura 31. Curvas espectroscopicas de las aleaciones en lingote FesoCo049T, (T=
Al, Cu, Nb, Ta, V): a) Componente real W (f) b) Componente imaginaria pim (f)).

Las curvas espectroscopicas He(f) de la figura 31 permiten identificar los
mecanismos de magnetizacion activos en el intervalo de frecuencias medido
[23,24]. Para todas las aleaciones se puede observar un valor de permeabilidad
constante para frecuencias menores a 10 kHz. Este valor de permeabilidad se
conoce también como “permeabilidad inicial” p, del material y se asocia a un
mecanismo de magnetizacion de deformacién reversible de paredes de dominio,
como se describe al final del Capitulo 3. La pin (f) presenta una tendencia
creciente para la secuencia de elementos aleantes siguiente:  T=Ta, Al, Nb, Cu,

V.
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En general, se conocen correlaciones entre la Wiy el campo coercitivo He con
caracteristicas microestructurales como el tamafio de grano: Para el caso Min—
tamafo de grano, la correlacion suele ser directamente proporcional, mientras que
para Hc-tamafio de grano es inversamente proporcional, y por tanto, la correlacion
Min—Hc resulta ser inversamente proporcional. Por ejemplo, la aleacién L-Ta
presenta el valor mas pequefio de pini, 0 que coincide efectivamente con el mayor
He (125 Oe) y el segundo valor mas pequefio de tamafio de grano (20.3 £ 5.1
micras). Por su parte, la aleacion con mayor Wiy (L-V) presenta un valor tamafio de
grano de 30.2+ 2.0 micras (de los méas grandes) y un valor de Hc de los mas
pequefios (90 Oe). Para el resto de las composiciones (L-Al, L-Cu, L-Nb) con
valores intermedios de Wy, las correlaciones con H¢ y el tamafio de grano son

menos claras.

Cuando la frecuencia del hac es mayor a 50 kHz, la pe(f) comienza a disminuir
notoriamente debido a un proceso de dispersion tipo “relajacion” caracterizado por
la frecuencia de relajacion fy (Fig.31a), la cual corresponde fisicamente a la
frecuencia a la que la deformacién reversible de pared de dominio ya no es capaz
de ir en fase con la frecuencia del campo magnético externo hq. Esta fx presenta
valores decrecientes para la secuencia de elementos aleantes siguientes: T=V,
Ta, Cu, Nb, Al. La frecuencia de relajacion es caracteristica de materiales
magnéticos blandos cuyos procesos de magnetizacion estan determinados por la

dinamica de las paredes magnéticas de dominio [15].
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4.2.Cintas

4.2.1. Caracterizacion de Estructura Cristalina.

Los resultados obtenidos para la caracterizacion de estructura cristalina de las
cintas mediante DRX se muestran en los siguientes difractogramas (Figura 32):

—— C-Al
1600 — — C-Cu
| —— C-NbD
1400 — C-Ta
] ————C-V
1200
1000 -
800 -
600 — l A
.'A"L.Jlmn \'_“ ‘n‘u Lv“
400 — -
200 —mimmpmmitetnr] Mbisbimopmormasmorsaimisi A J
0 i —_— ,
40 60 80
2 Theta

Figura 32. Difractogramas de rayos-X de las cintas Fe 9Co49T 2(T= Al, Cu, Nb, Ta,
V)

En estos difractogramas se presentan nuevamente tres picos en los mismos
angulos de incidencia que el caso de las aleaciones L-T, lo que nos indica que se
obtiene la misma estructura cubica simple, asi como la misma fase que se
muestra en el diagrama de fases Fe-Co de la Figura 1. En la Tabla 11 se
presentan los angulos de incidencia, las distancias interplanares, indices de Miller,
asi como los parametros de red, calculados a partir de los datos de difraccion de la
Figura 1. En el caso de estas aleaciones C-T, la Tabla 7 reporta los datos de la
ficha usada para la comparacién, que es la misma ficha coincidente que en el caso

de los lingotes, lo que indica que la velocidad de enfriamiento no cambia la fase
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gue se presenta. Observando la Figura 32 se puede notar un ligero corrimiento en

los difractogramas provocado por variaciones en el parametro de red “a” de cada

aleacion, como se reporta en la Tabla 11. Para las aleaciones en cinta de Al, Cu, y

V “a” es muy similar, siendo la aleacion de Ta la que presenta el parametro de red

mas grande, mientras que la aleacion de Nb presenta el parametro de red mas

pequefio. Los datos de comparacion de la Tabla 11 corresponden a la misma

ficha ICDD 049-1568 (Tabla 7).

Tabla 11. Angulos, distancia interplanar y parametro de celda de las aleaciones en cinta

C-T (con T=Al, Cu, Nb, Ta, V).

Al Ficha 00-049-1568
26 0 Sen 6 d (Calculo) Planos g (Calculo)
53.05 26.525 0.446 2.0071 110 2.838
77.91 38.955 0.628 1.4254 200 2.850
100.49 50.245 0.768 1.1656 211 2.855
Promedio | 2.848+0.008
Cu Ficha 00-049-1568
26 0 Sen 6 d (Calculo) Planos g (Calculo)
52.98 26.49 0.446 2.0071 110 2.838
77.94 38.97 0.628 1.4254 200 2.850
100.51 50.255 0.768 1.1656 211 2.855
Promedio | 2.848+0.008
Nb Ficha 00-049-1568
26 0 Sen 6 d (Calculo) Planos g (Calculo)
53.46 26.73 0.449 1.9936 110 2.819
78.28 39.14 0.631 1.4186 200 2.837
100.78 50.39 0.77 1.16253 211 2.847
Promedio | 2.834+0.014
Ta Ficha 00-049-1568
26 0 Sen 6 d (Calculo) Planos g (Calculo)
52.91 26.455 0.445 2.0115 110 2.844
77.66 38.83 0.627 1.4276 200 2.855
100.239 50.1195 0.767 1.1670 211 2.858
Promedio | 2.852+0.007
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V Ficha 00-049-1568

52.98 26.49 0.446 2.0070 110 2.838
78 39 0.629 1.4231 200 2.846
100.511 | 50.2555 0.768 1.1655 211 2.855

Promedio | 2.8464-0.008

En estas aleaciones en cinta no fue posible realizar un analisis metalografico
debido a su espesor (del orden de 20 - 40 micras).En su lugar se caracterizé la
microestructura mediante la técnica de Microscopia Electrénica de Barrido (SEM).

Las micrografias correspondientesse muestran en la Figura 33.

Figura 33. Micrografias obtenidas por SEM de las cintas metalicas Fe 40C049T 2
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Para la aleacion C-Al podemos observar que se formd una sola fase con granos
equiaxiales, cuyo tamafo de grano promedio es de 3.5 £ 0.7 um, con una muy
buena definicion de los limites de grano. No se presentan ningun tipo de
inclusiones o precipitaciones. Para la aleacion C-Cu podemos observar granos
gue presentan formas irregulares, sin ninguna tendencia en orientacion. El
tamafo de grano promedio es 5.840.7 pm, sin que se observen inclusiones,
precipitados ni porosidades. Por su parte, la cinta C-Nb presenta de manera poco
clara los limites de grano, debido posiblemente a que el ataque quimico no se dejo
expuesto el tiempo necesario. Sin embargo, es posible cuantificar el tamafio de
grano promedio, que es de 3.2+ 0.5 um con granos equiaxiales, sin precipitaciones
adicionales de ningun tipo, con algunas porosidades e irregularidades en la cinta.
En la aleacién de C-Ta el ataque quimico fue mas efectivo para revelar los limites
de grano, lo que permitié cuantificar el promedio de los mismos en 2.6 + 0.4 um
(el promedio mas pequefio de todas las aleaciones). Esto sugiere que el Ta es el
mejor aditivo en aleaciones FeCo en cinta para controlar el crecimiento del tamafio
de grano. Por ultimo, en la micrografia de la aleacion C-V se observa un mayor
numero de imperfecciones, especificamente en forma de porosidades. Los granos
son irregulares, sin ninguna orientacién preferencial. ElI ataque quimico para
revelar los limites de grano no fue suficiente, ya que el contraste para revelar las
fronteras de grano es apenas perceptible. A pesar de ello, se logré cuantificar el
promedio del tamafio de grano en 4.22 + 0.4 um). Los tamafios de grano para

todas estas aleaciones C-T se presenta en la Tabla 12.

Tabla 12. Tamafo aproximado de grano en pm.

Aleaciones Al Cu Nb Ta \Y
Cintas 3.5+0.7 5.84+0.7 3.2+0.5 2.6+0.4 4.21+0.4
(C-X)
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4.2.2. Caracterizacibn Magnética

En la Figura 34 se muestran las curvas de histéresis para las aleaciones C-T
(T=Al, Cu, Nb, Ta, V) obtenidas mediante la técnica de VSM.

300 — C-Cu
7] — C- Al
— C-Ta
200 —— C- Nb
— C-V
100
=)
>
= 0
2
=
-100 -
-200
-300
T T T T T T I T T T T T T
-15000 -10000 -5000 0 5000 10000 15000
H (Oe)

Figura 34. Curvas de histéresis para las aleaciones en cinta Fe;9C049T>.

Nuevamente, las aleaciones en cintas presentan un comportamiento

magnéticamente suave, caracterizado por Hc muy bajos y Ms altas. Estas

propiedades se resumen en la Tabla 13.

Tabla 13. Propiedades magnéticas de aleaciones Fe;9Co049T>.

C-T Al Cu Nb Ta Vv
H. (Oe) 123 93 153 162 110
M, (emu/g) | 269 273 250 255 249




En la Figura 35 se muestran tanto Ms como H. en forma creciente para las
secuencias de elementos aleantes que se indica en cada caso.

m C-Ms
® C-Hc
300 -
i Cu
280 Ta Al .
1 | |
2604 Vv Nb .
J ™ ]
240
220
200
180 -
o] Nb la
5 160 - o
o 1404 Al
8’ 120 v °
b Cu o
100 - o
80 -
60 -]
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O T T T T T
1 2 3 4 5
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Figura 35. Tendencia de incremento de Ms y Hc, para aleaciones C-T.

Se puede notar claramente que la aleacion que presenta el mayor valor de
magnetizacion de saturacion es C-Cu. Ademas, esta aleacion C-Cu presenta
también el campo coercitivo mas pequenio, lo cual es consistente con el tamafio de
grano promedio determinado para esta aleacion, el cual fue el mayor de todos. Al
conjuntar ambas caracteristicas es factible sefialar a esta aleacion como la mejor
en términos de ser la aleaciébn con el mejor comportamiento magnéticamente
blando. Por su parte, la aleacion C-Al presenta un comportamiento cercano a la
del Cobre, presentando la segunda magnetizacion de saturacion mas alta, con un

campo coercitivo mayor que el de la C-Cu.

En cuanto al comportamiento del campo coercitivo de las aleaciones C-T, al ser

mas homogénea la distribucion del tamafio de grano, la correlacién inversamente
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proporcional Hc-tamafio de grano es mas clara, ya que la secuencia T = Cu, V, Al,
Nb, Ta que marca un comportamiento decreciente del tamafio de grano (Tabla

12), también indica un comportamiento creciente del He.

Analisis de resultados

A patrtir de los resultados de difraccion de rayos X, es claro que en ambos tipos de
aleaciones L-T y C-T se forma la misma fase cubica simple, la cual presenta
variaciones en su parametro de red “a’ debido muy probablemente a la
incorporacion de los elementos aleantes en la estructura cristalina. De la
cuantificacion del tamafio de grano en ambas muestras se deduce que hubo un
refinamiento de grano para las aleaciones en cinta, debido a la considerable
mayor velocidad de enfriamiento que permite la técnica de “melt spinning”, lo que

promueve significativamente los centros de nucleacion.

En cuanto a las propiedades magnéticas, la tendencia creciente de la Ms se
presentd para la misma secuencia de elementos aleantes, tanto en lingotes como
en cintas (Figuras 29 y 34). En particular, para las aleaciones L-Cu y C-Cu se
obtuvo una combinacion muy atractiva de propiedades magnéticas suaves, con un
valor de Ms muy alto (superior a 250 emu/g) y campos Hc menores a 100 Oe. Los
valores observados para Ms no siguen una tendencia, ya que en principio, al
tratarse de una propiedad intrinseca, depende esencialmente de la composicion
quimica, pero al incluir elementos aleantes diamagnéticos, se requiere de un
analisis detallado de la forma en que éstos atomos se incorporan a la celda
unitaria (sustitucional, intersticial, posibles deformaciones de la celda), a fin de
explorar el efecto de dicha incorporacion sobre las interacciones entre atomos
magnéticos (Fe-Fe, Co-Co, Fe-Co), las cuales dependen considerablemente de

dichas distancias interatdmicas y del entorno electrénico.

Por su parte, para verificar las correlaciones conocidas entre el Hc y el tamafio de
grano en materiales magnéticos, se requiere que la distribucion de tamafos de
grano sea lo mas homogénea posible, a fin de poder discernir dicho tamafio de

una muestra a otra. En el caso de las aleaciones en lingote, las incertidumbres

64



asociadas a los promedios de tamafio de grano son muy amplias, por lo que de
hecho, los tamafios se traslapan para las muestras T = Al, Cu y V (Tabla 8) Esto
impide establecer claramente la correlaciéon Hc-tamafio de grano, salvo para los
casos extremos en los que el tamafio de grano es muy diferente. Por ejemplo,
para T = Al con 39.8+15.6 um, se tiene efectivamente el H. mas pequefio (Hc = 83
Oe), mientras que los tamafios de grano mas pequefios (T = Nb, Ta con tamafios
de grano que de hecho se traslapan entre si alrededor de 18 um, Tabla 8, pero
gue son claramente menores al de T =Al) presentan efectivamente los Hc mas

altos (mayores 100 Oe, Tabla 9).

En el caso de las cintas si se cumple la correlacion Hc a 1/(tamafio de grano),
debido a que en estas aleaciones el tamafio de grano es mas homogéneo que en
los lingotes, con una incertidumbre menor. La relacion de incremento en tamafio
de grano es la siguiente: Ta, Nb, Al, V y Cu. Por su parte el campo coercitivo sigue

la relacion inversa es decir: Cu, V, Al, Nb y Ta.

Adicionalmente, el refinamiento del tamafio de grano en las cintas provoca una
disminucion drastica de la e como se ilustra en la Figura 36. Esto se debe a que
dicha propiedad es representativa de la flexibilidad y movilidad de las paredes de
dominio magnético, las cuales se reducen considerablemente conforme se reduce
el tamafo de grano, llegando incluso a desaparecer en ciertos casos cuando se
decrece por debajo del limite de para particulas monodominio. En el caso de la
aleacion C-Cu se tiene una iy visible debido a que esta aleacion presenta la Mg

mas alta de todas las aleaciones estudiadas (Ms = 273 emu/qg).
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Figura 36. Curvas espectroscopicas . (f) de las aleaciones en lingote Fe 9C049T>
(T=Al, Cu, Nb, Ta, V).
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5. Observaciones

* Se obtuvieron exitosamente aleaciones Fe49C049T2 (T= Al, Cu, Nb, Ta, V)
mediante técnicas de fundido en horno de arco (aleaciones en lingote) y
solidificacién ultrarrapida (aleaciones en cinta).

« Se observéd la formacibn de una sola fase con caracteristicas
microestructurales diferentes en cada caso, especificamente en el tamafio
de grano caracteristico de cada tipo de aleaciébn mediante un refinamiento
considerable para las aleaciones en cinta (menor a 6 micras, comparado
con los tamafios de grano de las aleaciones en lingote mayores a 17 micras
y con méximo de hasta 39 micras).

» El comportamiento magnético de ambos tipos de aleaciones correspondio a
materiales magnéticamente suaves, con valores de magnetizacion de
saturacion superiores a 220 emu/g y campos coercitivos menores a 160
emu/g.

e Se observé una correlacion clara entre propiedades magnéticas y
microestructura es mas clara para el caso del campo coercitivo y el tamafio
de grano cuando éste presenta distribuciones mas homogéneas, con en el
caso de las aleaciones en cintas.

» La aleacién con mejores propiedades magnéticas fue Fes9Co49Cuy, tanto en
lingote como en cinta, ya que en ambos casos presento los valores mas
altos de M y los valores mas reducidos de Hc, con el caso excepcional de
la aleacion en cinta, para la cual se registrd un valor notable de Mg = 273
emu/g junto con un muy bajo H; de 93 Oe.

6. Conclusiones

Se logré incrementar el comportamiento como material magnéticamente suave de
las aleaciones Fe49C049T,, mediante los procesos de microaleamiento y
refinamiento de grano.
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