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Se prepararon aleaciones de distintas composiciones en el sistema Fe-Si-B-Sn. A partir de los lingotes as-cast, se
obtuvieron cintas con la técnica de Melt Spinning. Se comprobé la estructura amorfa de las mismas mediante difraccién de
rayos X y espectroscopia Méssbauer. Se realizaron recocidos isotérmicos de una hora de las cintas amorfas a diferentes
temperaturas con el fin de estudiar los procesos de recristalizacién y analizar la posibilidad de lograr la obtencion de
estructuras nanométricas estables dentro de la matriz amorfa. Las muestras fueron sometidas luego de a cada tratamiento
térmico a analisis de difraccion de rayos X y espectroscopia Massbauer. Paralelamente se llevaron a cabo mediciones de la
variacién relativa del Mddulo de Young con la técnica de la Lamina Vibrante, para las distintas temperaturas de recocido,
con la finalidad de analizar el comportamiento magnetoelastico mediante la observacion del Efecto AE.

1. INTRODUCCION

El Fe-Si-B es una aleacion con capacidad de
amorfizacién bien conocida, siendo las excelentes
propiedades que presenta como magnetos blandos” uno
de sus rasgos destacados. En 1988 Yoshizawa et al.®
descubrieron que la adicion de pequefias cantidades de Nb
y Cu a ese sistema permite obtener, mediante la
recristalizacion controlada del material en fase amorfa,
una fina estructura de Fe(Si) con granos de dimensiones
nanométricas (10-50 nm) orientados al azar y embebidos
en una matriz amorfa. Esta nueva clase de material
nanocristalino presenta muy buenas propiedades
magnéticas blandas, superiores a las de su precursor, el
Fe-Si-B, mostrando valores de magnetizacion de
saturacién (uoMg) cercanos a los 1.3 T, fuerzas coercitivas

menores que 1 A/m y magnetostriccion casi nula
(A=1x10®). En este sistema, la nanocristalizacion es
atribuida a clusters de Cu® mientras que el Nb parece
estabilizar la matriz amorfa remanente.

La adicion de otros elementos con bajos coeficientes de
difusiéon e inmisibles en o-Fe puede también inducir
nanocristalizacion aun en ausencia de Cu (4). En
particular, el Sn cumple con la primera de estas
condiciones por lo que en este trabajo se analiza su papel
en el proceso de cristalizacién del sistema Fe-Si-B.

II. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Se obtuvieron cintas amorfas del sistema
FesxSij1BieSn, (x=1 y 2.6; muestras Al y A2.6
respectivamente) con secciones tipicas de Immx20um,
mediante la técnica de Melt Spinning. Posteriormente se
realizaron recocidos en vacio (10 mbar) de una hora en
el intervalo de temperaturas comprendido entre 350 y
600°C con el objeto de inducir la relajacion del estado
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amorfo y, posteriormente, la cristalizacion del material. La
evolucion de la estructura fue analizada mediante
difraccion de rayos X (DRX), espectroscopia Mdssbauer
(EM), y mediciones de la variacién relativa de las
frecuencias de resonancia (Efecto AE ).

La Fig. 1 muestra los diagramas DRX de las muestras
obtenidos a diferentes temperaturas de recocido (Tr). Los
espectros Mdssbauer fueron realizados con fuente de

57co, a temperatura ambiente y en geometria de
transmision. Para su ajuste se empleo el programa Normos
que trabaja con distribuciones de histogramas de campos
magnéticos hiperfinos (BHF). La Fig. 2 muestra estos
espectros obtenidos en las distintas etapas de la relajacion.

Las mediciones del Médulo de Young fueron realizadas
en muestras de 2 cm de longitud, antes y después de cada
tratamiento térmico (E, y E respectivamente), usando la
técnica de l4mina vibrante®. La variacion relativa de este
parametro, AE/E, fue obtenida para las diferentes
temperaturas de relajacion. En el caso de sistemas
ferromagnéticos con altas constantes de magnetostriccion
(L), el valor del Mddulo de Young puede disminuir como
resultado de una tensién magnetostrictiva adicional
causada por el movimiento de los dominios que induce la
tension aplicada (Efecto AE). Este efecto es importante en
el caso de aleaciones ferromagnéticas amorfas y puede
observarse incluso durante recocidos que incrementan la
movilidad de los dominios magnéticos”. La relacién entre

esos parametros estd dada por®.

donde Eg es el Médulo de Young en un estado de
saturacién magnética, E, es dicho mddulo en estado
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Fig. 1: XRD de las muestras A1y A2.6

desmagnetizado, A es la constante de magnetostriccion y
o; es la tensidn interna. .

Los cambios en la frecuencia de resonancia de las cintas
son proporcionales a los cambios en el modulo de Young
de acuerdo con la siguiente expresion: ‘

o _

Y] ).

III. RESULTADOS Y DISCUSION

Difraccién de Rayos X

La Fig. 1 muestra- diagramas de DRX tipicos de las
muestras recocidas. Puede observarse que la cristalizacion
comienza a los 450 °C con la fase a-Fe. A 500 °C, el pico
correspondiente a la fase a-Fe se corre hacia mayores
valores de 20, lo que puede ser atribuido al aumento de Si
en la solucién sélida a-(FeSiSn), donde el Si y el Sn estan
ubicados en sitios de la celda del o-Fe. La fase Fe,B
también comienza a precipitar a esa temperatura y la fase
metaestable Fe;B no fue observada. Las muestras que
contienen 2,6% de Sn muestran a 450°C mayor
cristalizacién que las que contienen 1%. Banerji et al.”)
han encontrado aun estructuras amorfas en aleaciones de
Fe.sSigB,; recocidas durante 16hs a 450°C. La
disminucién de la temperatura de cristalizacion parece
estar asociada a la presencia del Sn.

Espectroscopia Mdossbauer
Los espectros Mossbauer (Fig. 2) de la muestra A 2.6 as-
quenched y recocida por debajo de 450°C muestran un

campo magnético hiperfino distribuido. El espectro fue -

ajustado empleando una distribucién de histogramas con
un valor de pico de 25.2T y una desviacién standard de
4T. El valor del Corrimiento Isomérico es de 0.03 mm/s.
Esta muestra, recocida hasta 500°C muestra fase amorfa

(14%) y cinco interacciones correspondientes a Fe;Si no
estequiométrico con valores de BHF de 31.7, 30.5, 28.3,
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24.1 y 19.1T. LI espectro de la muestra Al recocida
hasta 500°C muestra fase amorfa (28%) mas cuatro
interacciones correspondientes a Fe;Si no estequiométrico
con BHF de 31.7, 28.3, 24.1 y 19.4T. En conclusién, la
muestra con 2,6% de Sn alcanza mayor cristalizacion de
la fase Fe;Si no estequiométrico que la que contiene 1% de
Sn. '
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Fig. 2: Espectros Mossbauer, muestras A1y A2.6
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Los espectros Mossbauer de muestras A2.6 recocidas hasta
Tr=450°C muestran una fase amorfa y cuatro
interacciones magnéticas correspondientes a diferentes
sitios en la red cristalina. Los parametros Mossbauer estin
en concordancia con los correspondientes a Fe;Si no
estequiométrico en el sistema Fe-Si-B-Nb-Cu®?, pero los
campos son menores que aquellos . correspondientes a
granos grandes de Fe;Si. Teniendo en cuenta que la
distribucién de campos hiperfinos no depende de la
cantidad de Si en solucién, esta reduccién puede ser
atribuida a un tamafio de grano pequefio”'?. Cuando el
‘recocido alcanza los 600°C se observa cristalizacion

completa y los valores de BHF se incrementan estando en’

* concordancia con los del Fe;Si cristalino. .
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Fig. 3: Mediciones de A f/fo'de las muestras A2.6 (3a') y A1 (3b)

IV. REFERENCIAS

1 - F.E. Luborky, in: Amorphous Metallic Alloy, ed. F.E.
Luborsky. (Butterworths Publ. 1983) p. 360-380.

2 - Y. Yoshizawa, S. Oguma and K. Yamauchi. J Apply
Phys. 64 (10) (1988) 6044-6046.

3 - K. Hono, J.L: Li, Y. Ueki, A. Inoue and T. Sakurai.
Appl: Surface. Science 67, (1993) 398-406.

4 - R. Yavari, in: TV International Workshop on Non-
Crystalline Solids, Madrid 1994, eds. M.Vazquez and
H.Hernando (World Scientific 1995), p. 35-43.

5 - J. Moya, M. Vézquez, V. Cremaschi, B. Arcondo and
H. Sirkin. To be Published. -

6 - K. Bothe, H. Neuhauser J. Non- Cryst Solids 56
(1983) 279. .

188 - ANALES AFA Vol.8

Ll

v Modulo de Young

Las medidas del Modulo de Young de la muestra A2.6
se presentan en la Fig. 3(a) y las de la muestra Al en la
Fig. 3(b). Desde el estado as-quenched hasta los 400°C, se
puede observar una disminucién de AE/E,. Como en esta
etapa de la relajacion no se ha detectado ninguna nueva
fase, ya sea empleando DRX o EM, esta disminucién
seguramente tiene un origen magnetostrictivo. (Efecto
AE). Mediante el recocido de las muestras amorfas se
liberan las tensiones internas producidas durante el
enfriamiento rapido. Esto concuerda con resultados
obtenidos en trabajos previos.>'%. A 450°C el incremento
del ‘valor de AE/E, esta relacionado con el inicio de la
cristalizacién que continda hasta los 550°C en el caso de
la muestra A2.6 y hasta 600°C en al caso de la muestra
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