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Resumen

En este trabajo se presentan la habilidad para la formacion vitrea, caracterizada por la region de liquido superenfriado
AT, (AT =T,-T4 con T,=temperatura de cristalizacion y T,=temperatura de transicion vitrea), y las propiedades magnéticas
de la aleacion amorfa Fe;»B19,SisgY 4, la cual se obtuvo por la técnica de solidificacion ultrarrapida. Se observé una GFA
de AT,=118°C, que resultd superior al reportado para cintas amorfas de composicion similar como FegyP1,B4Sis,
Fe7sA14GaP1:B,Si, Y FegsxCoxNizZrgByy (x=3, 7, 14, 17%) con AT,=46K, AT,=49K y AT,=68K respectivamente [1].
Ademas, la magnetizacion de saturacion promedio, Mg, fue de 1.55 + 0.18T, la cual es también superior comparada con la
de cintas amorfas similares como Fe;sAl;P1,B4Si; con Mg=0.96T [1] y Fe;4A14Ga,P1,B4Si, con Mg=0.91T [1]. En funcion
de la frecuencia, la permeabilidad inicial relativa fue de n;=1270, con una frecuencia de relajacion de f,=10 kHz. Por otra
parte, se observo también en la aleacion de interés, el efecto de magnetoimpedancia, (M), con un cociente AZ/Z de 9.2% a
f=1 MHz. Los resultados se interpretan en base al efecto del Y en la formacion vitrea de la aleacion original Fe-B-Si.

Palabras claves: Aleacion amorfa, Habilidad para la formacion vitrea, Magnetoimpedancia, Espectroscopia de
Inductancias.

Abstract

This paper present the glass forming ability (GFA), characterized by the supercooled liquid region AT, (AT=Tx-T,4
with T,=crystallization temperature and Ty=glass transition temperature) and the magnetic properties for the amorphous
alloy Fe7,B19,Si48Y 4, Which was obtained by chill block melt spinning technique. The GFA was of AT,=118°C, which was
higher than the reported for similar amorphous ribbons of composition FegP1,B4Sis, Fe7sAGaP1,B,4Sis and Fegs.
«CoxNi7Zr;oByy (X=3, 7, 14, 17%) with AT,=46K, AT,=49K and AT,=68K respectively [1]. Moreover the saturation
magnetization average, M, was 1.55 + 0.18T. This M;s is also higher than the reported for amorphous ribbons of
composition Fe;gAl;P1,B4Sis with Mg=0.96T [1] and Fe;sA,Ga,P1,B4Si, with Mg=0.91T [1]. The relative permeability as a
function of frequency was =1270 with a relaxation frequency of f,=10kHz. In addition, the magnetoimpedance Ml
effect was also observed for the amorphous alloy studied, with a maximum MI ratio of AZ/Z=9.2% at f = 1 MHz. The
results are interpreted on the basis of the effect of Y on the glass forming ability of the original alloy Fe-B-Si.

Keywords: Amorphous alloys, Glass forming ability, Magnetoimpedance, Inductance spectroscopy.

1. INTRODUCCION hierro es uno de los recursos naturales mas

En la ultima década se han reportado un gran
numero de vidrios metélicos en bulto (BMG por sus
siglas en inglés), incluyendo sistemas base Zr, Mg,
Fe, La, Tiy Cu [2, 3] con una gran habilidad para la
formacion vitrea (GFA por sus siglas en inglés) y
notorias propiedades fisicoquimicas. Entre estos
materiales, las aleaciones base hierro son las mas
importantes comercialmente debido no solo a que el
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abundantes de la corteza terrestre, sino también por
su bajo costo y sus excelentes propiedades
magnéticas, alta resistencia mecéanica y gran
resistencia a la corrosion [4-6]. Desde el anuncio en
1995 del primer BMG base hierro [7] hecho por
Inoue y sus colaboradores, se han dedicado muchos
esfuerzos para mejorar su GFA y sus propiedades
fisicas, quimicas y mecénicas. Aunque las
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aplicaciones de los BMG base hierro son adn
limitadas como materiales estructurales, sus
notables propiedades magnéticas suaves les dan
grandes expectativas en el campo de los materiales
funcionales tal como microcomponentes
electrénicos y nucleos magnéticos. En este trabajo
presentamos el efecto de la adicion de itrio en la
GFA y en las propiedades magnéticas de aleaciones
morfas Fe-B-Si obtenidas mediante solidificacion
ultrarrdpida.

1. PARTE EXPERIMENTAL

Inicialmente, las aleaciones fueron preparadas en un
horno de arco eléctrico usando elementos de alta
pureza (99.99%) en atmosfera antioxidante de
argon. Posteriormente se obtuvieron cintas metalicas
amorfas (con dimensiones de 20um de espesor y
20cm de longitud) mediante la técnica de
solidificacion ultrarrapida en una atmdsfera
protectora de Helio. La estructura amorfa de las
aleaciones se verific6 mediante difraccion de rayos
X (Equipo Bruker-axs modelo D8-advance,
radiacion CuK,) y mediante microscopia electrénica
de barrido (Equipo Leyca modelo Stereoscan 440, a
20KeV y 700pA). Asimismo, la estabilidad térmica
del material (temperatura de transicion vitrea Ty y
temperatura de cristalizacion T,) se estudio mediante
andlisis térmico diferencial (DTA por sus siglas en
inglés, en un equipo marca TA instruments, modelo
1600 DTA) en el intervalo de temperaturas de 25°C
a 1100°C, a una velocidad de calentamiento de
10°C/min. Adicionalmente, la medicion de las
temperaturas de fusién T, y de liquidus T, se
realizaron en un horno horizontal marca
CARBOLITE hasta una temperatura maxima de
1250°C. Por su parte, las propiedades magnéticas
del material se midieron en un magnetometro de
muestra vibrante marca LDJ modelo 9500, usando
campos aplicados de hasta 10.000 Oe. Ademas, la
temperatura de Curie de la aleacién se determiné
mediante analisis termogravimétrico con un equipo
marca TA instruments, modelo TGA 2950 en el
intervalo de temperaturas de 25°C a 1000°C, a una
velocidad de calentamiento de 10°C/min. También
se caracterizo la respuesta magnética del material en
funcidn de la frecuencia, para lo cual se obtuvieron
curvas espectroscopicas ue, tim €N un analizador de
impedancias marca HP modelo 4192A LF en un
intervalo de frecuencias de entre 10Hz y 13MHz y
un voltaje maximo de 0.8V.
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2. RESULTADOS Y DISCUSION

Microestructura y estabilidad térmica

Intensidad (u. a.)

20 40 60 80 100
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Figura 1. Patrén de difraccion de Rayos X de la aleacién
amorfa Fe72819.28i4_8Y4_

En la Figura 1 se muestra el patron de difraccion
obtenido para la aleacion Fez;B19,SisgY4, €n el que
no se observa maximo de difraccién alguno, lo cual
es caracteristico de una estructura amorfa.

Por su parte, como lo muestra la figura 2, la
microscopia electronica de barrido revel6 con
claridad la ausencia de contraste superficial, lo cual
indica nuevamente la presencia de una fase amorfa
sin la precipitacion de fase cristalina alguna. Este
resultado coincide con lo observado en difraccion de
rayos X, DTAy TGA.

Los resultados de DTA para esta aleacion se
muestra en la Figura 3, en la cual se indican las
temperaturas de inicio de la cristalizacién vy
transicion vitrea, cuyos valores son T,=878°C y
T,=760°C respectivamente.

Por su parte, la Figura 4 muestra las temperaturas de
fusion y de liquidus de la muestra, cuyos valores
fueron de T,=1102°C y T\=1147°C respectivamente.
A partir de estos datos se evalud la GFA mediante la
region de liquido superenfriado AT, y mediante el
pardmetro y lo que resultd en AT,=118°C y »=0.460.
La densidad de la aleacion fue establecida en
=6.3+0.6g/cm”.
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Detector = QBSD

Figura 2. Microscopia electronica de barrido de la
aleacion F37zBlg,28i4_gY4_ a) 1000x b) 2.5Kx

Propiedades magnéticas

La figura 5 muestra un ciclo de histéresis promedio
para la aleacion Fe;;B19,SisgY4, €l indica un valor
de magnetizacion de saturacion My=1.55+0.18T y un
campo coercitivo H.=8.0+0.1KA/m.

En la curva TGA magnético de la Figura 6 se

observa claramente la temperatura de Curie de la
fase amorfa a T,=424°C.

T,=878°C
Tg=760°C

Exotermico (u. a.)

u’/\\
200 400 600 800 1000
Temperatura (°C)

Figura 3. Curva DTA de la aleacién Fe72B19.2Si4.8Y4.
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Figura 4. Temperatura de fusiéon y liquidus de la
aleacion Fe7;B1g,SisgY
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Figura 5. Curva de histéresis de la aleacion amorfa
Fe72B19.2SiagY .

Asimismo, en la figura 7 se muestran las curvas
espectroscopicas e(f) y wim(f) en las que se puede
observar una disminucién gradual para f>10%n el
primer caso, mientras que la segunda curva pasa por
un maximo. En la aleacion en estudio, se observo
también el efecto de magnetoimpedancia Ml, el cual
se refiere a la variacién de la impedancia del
material cuando se somete al efecto de un campo
magnético externo DC. Esta Ml se cuantificé a bajas
y altas frecuencias (f<IMHz y f1MHz,
respectivamente) en términos de la variacion
relativa de la impedancia Z con el campo Hgc
aplicado, a través del cociente:

E(%): ZHdC:O - ZHdc:sat. *100
Z Z

Hgc=sat.

En las Figuras 8 y 9 se muestra las curvas AZ/Z(%)
para la aleacion Fe;;B19,SisgY,4 las cuales indican
valores maximos de AZ/Z=9.2% a f=1MHz y de
AZIZ=3.4% a f=13MHz.
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Figura 6. Curva TGA magnético de la aleacion
Fe72B19.2Si4.8Y.

1400+
1200-"'--.,__
1000 oy
8001 ", " e
g ., ° Htim
= 600 .
-hl
400 it
o".“‘”.\ "
2004+ "'-...,""'--..:
0
10° 10* 10° 10° 10

Frecuencia (Hz)

Figura 7. Curvas Espectroscopicas de la aleacion
Fe72B192SissY42 0.8V,
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Figura 8. Curva de MI de la aleacion Fe;;B19,SisgY4 a
f=1MHz.
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Figura 9. Curva de MI de la aleacion Fe72B19.2Si4.8Y4
a f=13MHz.

Discusion

La fase amorfa confirmada mediante XRD, SEM vy
DTA cristaliza en una sola reaccion como lo indica
la presencia de un solo pico en el DTA de la figura
3. Ademas, se observé que la estabilidad térmica de
la aleacion es muy alta (ya que T,>800°C),
comparada con aleaciones similares en forma de
cinta, como por ejemplo FezsA14GasP1,B4Sis con
T,=782°C y Fe«SigB1oPs con T,=832°C [8]. Por su
parte, los valores de ATy nos indican una alta GFA.
El valor observado de AT, es incluso mayor al
reportado para aleaciones amorfas en cinta de
composicion similar como FegoP12B4Siy,
Fe74A|4Ga2P1284Si4 Yy Fes3_XCOXNi7Z|'1()BZO (X=3, 7,
14, 17%) cuyos AT, reportados fueron de AT,=46K,
AT =49K y AT,=68K respectivamente [9].

En cuanto a las propiedades magnéticas, cabe
resaltar el valor observado para M;, el cual result6
muy favorable en comparacion con las M de
sistemas similares como Fe;cAl4P1:B4Sis con
M5=096T [10], Fe74A|4Ga2P1284Si4 con M5=091T
[10] ¥y Fes7xC07ZrsNdyBoy (Xx=0-5%) de méaximo
Ms=1.38T [11]. Adicionalmente, la aleacién en
estudio presenta una excelente T, la cual resultd
cerca de 100°C por encima de algunos sistemas
similares, como por ejemplo las aleaciones
Fe72A|4G3.2P11CGB4Si1 Yy Fe72A|5GazpllceB4, con
T.=329°Cy T.=313°C, respectivamente.

Las curvas espectroscdpicas de las componentes real
e imaginaria . Y uim, de la permeabilidad en
funcién de la frecuencia describen los mecanismos
de magnetizacion activos a lo largo del intervalo de
frecuencias [12]. En la curva de g4(f) hasta 5kHz, se
puede asociar un mecanismo de magnetizacion de
abombamiento reversible de las paredes de dominio
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magnetico, por lo que . puede identificarse como
la permeabilidad inicial g del material hasta dicha
frecuencia [13]. La caida abrupta en la curva z.(f)
corresponde a un proceso de relajacion para el cual,
las paredes de dominio dejan de moverse en fase
con el campo externo H,. La frecuencia a la que la
pared de dominio ya no sigue al campo Hy se
conoce como “frecuencia de relajacion”, f,. Esta fy
puede ser determinada en el punto maximo de la
curva de i, 0 en el punto medio en la caida de la
curva de i [12] y en este caso, fy = 10kHz. A
mayores frecuencias, los procesos de magnetizacién
dominantes estan asociados a la rotacion del espin.

Por otra parte, en relacion al efecto de MI, se sabe
gue en general las aleaciones base Fe favorecen la
anisotropia inducida longitudinal, por lo que no se
esperaria efecto de MI con corriente longitudinal.
Sin embargo, la aleacién en estudio presenta valores
de AZ/Z de aproximadamente 9% y 3% a bajas y
altas frecuencias, respectivamente. Esto se debe
principalmente a que el Y influye fuertemente en la
distribucion de esfuerzos residuales que resultan del
proceso de solidificacion de manera tal que esta
distribucion de esfuerzos resulta ser transversal a la
corriente aplicada, y como consecuencia se produce
el efecto de Ml

3. CONCLUSIONES

La aleacion Fe;,B19,SisgY s presenta una excelente
estabilidad térmica, caracterizada mediante una
temperatura de cristalizacién de T,=878°C y una
excelente GFA, con AT,=118°C.

Se observaron excelentes propiedades magnéticas en
la aleacion Fe;;,Bi19,SisgYs, incluyendo una
magnetizaciéon de saturacion de M¢=1.55+0.1T, una
permeabilidad magnética relativa de £4=1270 y una
T=424°C.
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