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Resumen

Por medio de espectrometria Mdssbauer (EM) y magnetometria de muestra vibrante (MMYV) se realizé el estudio
magnético del sistema (FegyAlyg)100xSix (con X =0, 10, 15 y 20 % at. Si). Las muestras fueron aleadas mecanicamente en
un molino planetario de alta energia con tiempos de molienda de 12, 24 y 36 horas. Se encontr6é buena correlacion entre
los resultados obtenidos por EM y MMV, destacandose lo siguiente i) el ferromagnetismo disminuye a medida que
aumenta la concentracion de silicio, principalmente por la naturaleza no magnética de este. ii) Se encontrd la mayor fase
ferromagnética en las muestras aleadas durante 24 y 36 horas, consecuencia del desorden estructural (que incrementa el
ferromagnetismo) inducido por el aleamiento mecanico (AM). Todas las muestras presentan un buen comportamiento
magnético blando, en especial para x=15 y 20 para las cuales los campos coercitivos son menores de 10 Oe. Finalmente
encontramos que para nuestro sistema el campo magnético hiperfino medio y la magnetizacion de saturacion se relacionan
linealmente, en donde el intercepto de esta linea se ha relacionado con efectos de anisotropia de superficie presentes en el
material.

Palabras Claves: aleaciones FeAl, aleaciones FeSi, aleamiento mecanico, espectrometria Mdssbauer, magnetometria de
muestra vibrante.

Abstract

We realized the magnetic study of the system (FegoAlyg)100.Six (With X = 0, 10, 15 and 20 % at. Si) using Mdssbauer
spectrometry (ME) and vibrant sample magnetometry (VSM). The samples were mechanically alloyed in a high energy
planetary ball mill with milling times of 12, 24 y 36 hours. We found a good correlation between the results obtained by
ME and VSM, resalting the following results: i) the ferromagnetism decreases when Si increases, principally by the non-
magnetic nature of Si. ii) The bigger ferromagnetic phase was found on the samples alloyed during 24 and 36 hours,
consequence of the structural disorder (that increases the ferromagnetism) induced by the mechanical alloying. All the
samples show a good soft magnetic behavior, especially for x=15 and 20, in which the coercive fields are less than 10 Oe.
Finally we found that for our system the mean hyperfine magnetic field and the saturation magnetization are linearly
related, where the intercept of this line is related with the effects of surface anisotropy of the material.

Keywords: alloys FeAl, Alloys FeSi, mechanical alloying, Mdssbauer spectroscopy, vibrant sample magnetic.

1. INTRODUCCION

Las aleaciones binarias FeSi y FeAl han sido motivo
de estudio desde hace varias décadas debido a su
amplio rango de propiedades tanto magnéticas como
estructurales, al igual que por la diversidad de sus
aplicaciones.

que comercialmente se usan en la elaboracion de
nucleos de transformadores [1].

De otro lado aleaciones FeAl, econémicas también,
se caracterizan principalmente por ser materiales
resistentes a la corrosion. Las propiedades
magnéticas de esta aleacion estdn muy ligadas con

Por ejemplo las aleaciones FeSi son econdmicas y su ordenamiento estructural, se ha observado en

presentan un buen comportamiento de material
magnético blando, que es la razon principal por la
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aleaciones preparadas por medio de técnicas tales
como sputtering [2], técnicas de implantacion [3] y
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mas reciente aun por AM, que el ferromagnetismo
esta asociado con un incremento en el desorden. Por
ejemplo, por AM, dependiendo del tiempo de
molienda, se ha obtenido comportamiento
ferromagnético para concentraciones (superiores al
33 % at. Al) en las que la aleacion normalmente es
paramagnética [4].

Recientemente se ha mostrado que el sistema
Fe,Alzy dopado con silicio mediante AM presenta
buenas propiedades de material magnético blando, y
que el tiempo de molienda juega un papel
importante en las propiedades magnéticas del
material [5]. Por esta razon, ademas de continuar
con el estudio de las aleaciones FeAlSi, se realiza
por medio de EM y MMV el estudio magnético del
sistema (FegyAly)i00xSix (con x=0, 10, 15 y 20)
aleado mecanicamente durante 12, 24 y 36 horas.

2. DESCRIPCION EXPERIMENTAL

Muestras del sistema (FegpAly)i00xSix (con X=0, 10,
15 y 20) fueron preparadas empleando polvos finos
altamente puros (=99.90%) de Fe, Al y Si. Las
diferentes muestras se obtuvieron mediante AM con
tiempos de molienda de 12, 24 y 36 horas, y se llevo
a cabo en un molino planetario de alta energia
Fritsch-Pulverisette 5. Las moliendas se realizaron
en jarros de acero con bolas del mismo material en
su interior, el vacio de los jarros fue de 4.5 107
Torr., y la relacion masa bolas a masa polvo fue
15:1. Las medidas Mdssbauer se realizaron en un
espectrometro convencional con fuente de >’Co de
25 mCi. Todos los espectros se ajustaron con el
programa MOSFIT usando distribucion de campo
magnético hiperfino, con adicion de wun sitio
paramagnético para las muestras con Xx=15 y 20. Los
ciclos de histéresis fueron realizados en un
magnetometro de muestra vibrante Oxford con un
campo magnético maximo aplicado de 1.5 T.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Para todos los tiempos de molienda el
ferromagnetismo disminuye a medida que se
adiciona silicio al sistema, y en x=15 aparece una
fase paramagnética que aumenta en X=20. Esto se
debe principalmente al caracter diluidor del silicio
que no presenta momento magnético y sustituye
atomos de Fe que si tienen momento magnético [6].
La descripcion de dicho comportamiento se aprecia
en la Fig. 1 donde se grafica el valor del campo
magnético hiperfino medio como funcion del
contenido de silicio para los tres tiempos de
molienda.
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En la Fig. 1 se observa que para todas las
concentraciones  (excepto  para  x=0) el
ferromagnetismo se ve influenciado por el tiempo de
molienda, por ejemplo las muestras aleadas durante
12 horas exhiben menor fase ferromagnética que las
muestras aleadas durante 24 y 36 horas. La razon se
debe a que el AM induce desorden estructural en el
sistema favoreciendo las interacciones ferro-ferro,
es decir que el desorden estructural favorece el
ferromagnetismo [4,7]. Este hecho sugiere que en el
sistema existen variaciones de tipo orden-desorden
con las horas de molienda. Para 12 horas el sistema
aun no es desordenado por completo, para 24 horas
se desordena, ordenandose ligeramente en 36 horas.
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Figura 1. Campo hiperfino medio como funcién del % at.
Si, para los tres tiempos de molienda empleados.

Las muestras con x=0 presentan el mismo
comportamiento magnético para todos los tiempos
de molienda. El valor del campo hiperfino medio de
28 T concuerda muy bien con el encontrado para la
misma muestra cuando se prepara por técnicas tales
como melt spinning [8] y fundicion [9]. La
naturaleza de la técnica melt spinning garantiza un
alto grado de desorden, lo cual nos lleva a la
conclusion de que en nuestra muestra el aluminio se
difunde rapidamente (mucho mas rapido que el
silicio en el sistema FeAl) alcanzando un méximo
desorden antes de 12 horas de molienda.

La Fig. 2 muestra los ciclos de histéresis para las
muestras aleadas durante 24 horas (para las muestras
aleadas durante 12 y 36 horas el comportamiento
histerético es similar). Se aprecia que para todas las
muestras los valores de campo coercitivo (Hc<33
KOe.) son tipicos de un material magnéticamente
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blando, en especial para x=15 y 20 los campos
coercitivos son menores a 10 Oe. En los ciclos se
observa que la magnetizacion de saturacion se
obtiene con campos inferiores a 0.5 T, lo que
confirma el caracter magnéticamente blando del
sistema. Para las muestras con x=0 los ciclos de
histéresis son independientes del tiempo de
molienda, presentando igual magnetizacion de
saturacion e igual campo coercitivo (181 emu/gy 17
Oe., respectivamente).

La magnetizacion de saturacion tiende a disminuir a
medida que aumenta la concentracion de silicio,
indicando, en acuerdo con la EM, que el
ferromagnetismo disminuye con X.

Magnetizacion [emu/g]

M=98

-8 -4 0 4 8
H [KOe.]

Figura 2. Ciclos de histéresis para las muestras aleadas
durante 24 horas.

Los valores de la magnetizacion de saturacion y del
campo coercitivo obtenidos por medio de los ciclos
de histéresis se reportan en la tabla 1.

El comportamiento que tiene la magnetizacion de
saturacion respecto a la concentracion de silicio para
todos los tiempos de molienda se observa en la Fig.
3. La figura resume lo extraido de los ciclos de
histéresis. Se aprecia que la magnetizacion de
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saturacion decrece a medida que X aumenta (el
ferromagnetismo  disminuye). Para x=0 Ila
magnetizacion es independiente de las horas de
molienda (maximo desorden en X=0) vy
adicionalmente se aprecia que, para 12 horas de
molienda el sistema presenta la  menor
magnetizacion de saturacion como muestra de un
menor desorden estructural. Los resultados
obtenidos por medio de los ciclos de histéresis
apoyan por completo los resultados obtenidos por
EM (ver la similitud de las Figs. 1 y 3), siendo estas
dos técnicas experimentales de caracter diferente, la
MMV es una técnica global mientras la EM es una
técnica local.

Tabla 1. Valores de magnetizacién de saturacion (M) y
campo coercitivo (H;) de cada una de las muestras,
obtenidos por medio de los ciclos de histéresis. El valor
(*) a diferencia de los demas no fue obtenido por
magnetometria sino por medio de la recta de la Fig. 4.

12h 24 h 36 h
Mi+5  He=5 Myx5  Hex5  Myx5  He+5
[emu/g]  [Oc]  [emuw/g]  [Oe]  [emu/g]  [Oec]

0 181 17 181 17 180 17
10 ©153 - 152 25 162 20
15 98 <10 111 <10 133 33
20 78 <10 98 <10 84 <10

hf

<B,> [T]

% at Si

Figura 3. Magnetizacion de saturacion como funcion del
% at. Si, para los tres tiempos de molienda empleados.

En la Fig. 4 se establece que existe una relacion
lineal entre My y <Bp¢e>. La relacion se debe a que
ambas cantidades dependen directamente del
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momento magnético de los atomos, a mayor nimero
de momentos magnético mayor es tanto Mg como
<By#>. Para nuestro sistema dicha relacion en
unidades de Tesla y emu/g, satisface la ecuacion:

(By ) =(0.133+0.005M4 +(4.6£0.7) (1)

La pendiente de esta recta indica que el campo
hiperfino medio crece con la magnetizacion de
saturacion a razon de 0.133 T.g/emu. El intercepto
diferente de cero es una consecuencia del efecto que
tiene la superficie en las propiedades magnéticas de
los nanomateriales (anisotropia de superficie).
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Figura 4. Campo magnético hiperfino medio <B£> como
funciéon de la magnetizacion de saturacidon M para las
diferentes muestras.

En una nanoparticula ferromagnética los momentos
magnéticos de los atomos situados en la superficie
se encuentran anclados presentando gran dificultad
para alinearse en determinada direccion y conseguir
una magnetizacion de saturacion absoluta Mga.
Debido a la anisotropia de superficie, entonces,
siempre habrd momentos magnéticos en la
superficie que no aporten a la magnetizacion de
saturacion [10], y que de llegar alinearse aportarian
una magnetizacion Mgs (magnetizacion de
saturacion en la superficie) al valor total Mga. Si
Mge es la magnetizacion de saturacion obtenida
experimentalmente, entonces:

MSA:MSE+MSS (2)

Debido a que la espectrometria Mossbauer es una
técnica local, los momentos magnéticos de la
superficie si aportan a la lectura de <By/>, por lo
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tanto la relacion entre <Bs£> y Mga debe ser lineal y
cumplir con la condiciéon <Bps>(Mga=0)=0, lo que
implica

<Bhf>:KMSA:K(MSE+MSS):KMSE+KMSS (3)

Esta  ecuacion  describe  perfectamente el
comportamiento observado en la Fig. 4, mostrando
que nuestro sistema presenta anisotropia de
superficie. El valor encontrado de la magnetizacion
de saturacion en la superficie de las particulas fue:
Mgss=(35+7) emu/g., equivalente al 19% del valor
maximo de magnetizacion de saturacion (muestras
con x=0).
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4. CONCLUSIONES

Se logré encontrar una buena correlacion entre los
resultados  obtenidos por EM y MMV
determinandose que el silicio actiia en el sistema
como un diluidor magnético, y que el
ferromagnetismo se ve afectado con las horas de
molienda como consecuencia del desorden
estructural causado por el AM. El sistema presenta
comportamiento de material magnético blando con
campos coercitivos menores a 33 Oe, alcanzdndose
el mejor comportamiento en las muestras con x=15
y 20 (excepto en la muestra con X=15 aleada durante
36 horas) donde los campos coercitivos son menores
a 10 Oe. Se encontrd una relacion lineal entre <B,&>
y M; que obedece a la ecuacion (1), donde el
intercepto de la recta se relaciona con los efectos de
anisotropia de superficie presentes en el material.
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