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RESUMEN

El interés en el estudio de las aleaciones nanocristalinas magnéticas blandas radica en el
hecho de que cuando su fase amorfa (metaestable) es sometida a un tratamiento térmico
controlado se transforma en una fase nanocristalina mas estable. Esta fase es la respon-
sable de las buenas propiedades magnéticas blandas que presentan estas aleaciones, las
cuales son requeridas para una gran variedad de aplicaciones tecnoldgicas.

En este trabajo de grado se plantea el estudio del proceso de nanocristalizacion de la
aleacion magnética blanda de composicion Fes;Coss NbeB12Si10Cuq, ya que dichas
aleaciones tienen un amplio campo de aplicacién no solo a nivel cientifico sino también a
nivel industrial. El interés en este estudio proviene de la fase nanocristalina que se obtie-
ne, la cual esté& fuertemente relacionada con sus propiedades magnéticas blandas. Varios
estudios han reportado que la sustitucion parcial de Fe por Co es un método efectivo para
el mejoramiento en las propiedades magnéticas blandas, incluso a altas temperaturas.

Es por ello, que con la realizacion de este trabajo se pretende contribuir al estudio e
investigacion del proceso de nanocristalizacién de aleaciones amorfas magnéticas blandas
del sistema FeCoNbBSiCu, mediante la caracterizacion térmica por calorimetria dife-
rencial de barrido, y la termogravimetria magnética de las muestras inicialmente amorfas,
con el fin de determinar las temperaturas de tratamiento térmico Optimas para la forma-
cion de la estructura nanocristalina, la energia de activacion del proceso de cristalizacion
y la temperatura de Curie de la fase amorfa y nanocristalina.

PALABRAS CLAVES: Nanocristalizacion, energia de activacion, aleacion amorfa, DSC,
TGM.



1. INTRODUCCION

Los materiales magnéticos blandos juegan un papel importante para mejorar la eficiencia
energética de los dispositivos de conversion de energia. Se han dedicado esfuerzos con-
tinuos a los materiales convencionales, los aceros con silicio de granos orientados y no
orientados para reducir su pérdida de nicleo. Sus caracteristicas magnéticas se rigen prin-
cipalmente por la energia de anistropia magnetocristalina, que es propiedad magnética del
material y tiene una fuerte correlacion con la pérdida por histéresis. Asi, la investiga-cién
intensiva se ha orientado a reducir su energia de anisotropia magnetocristalina. La pérdida
por corrientes de Foucault, por otro lado, es mas bien una propiedad extrinseca del
material y su magnitud disminuye con la disminucion del espesor de los materiales. Los
materiales méas delgados, por lo tanto, son ventajosos a este respecto, aunque por otro lado
el aumento del coste del proceso aumenta. Hasta la fecha, estin ampliamente disponibles
para propositos de rango de baja frecuencia, como transformadores de trans-mision de
energia eléctrica y aquellos de 50 100 um de_espesor estan disponibles paraaplicaciones
de alta frecuencia [1].

La nanociencia y la nanotecnologia han crecido de manera exponencial alrededor del
mundo y a través del tiempo desde el nacimiento de tales conceptos, los cuales se remon-
tan al discurso de Feynman en diciembre de 1959 en la reunién de la American Physical
Society, donde él pregunto: "Qué pasaria si nosotros pudiéramos ordenar los atomos uno
por uno de la manera en que queramos?” Desde este discurso hasta la fecha se ha
trabajado e investigado mucho en lo relacionado a particulas a escala de nanémetros, por
varios motivos, pero principalmente, por la disponibilidad de distintos métodos innovado-
res de sintesis de nanoestructuras y consecuentemente, por el mejor entendimiento de las
propiedades eléctricas, dpticas, magnéticas, etcétera, que las acompafian. Ademas, los re-
currentes descubrimientos de posibles aplicaciones en el ambito de medicina, electronica,
computacion entre otros, han favorecido dicho crecimiento [2].

Las aleaciones ferromagnéticas amorfas basadas en hierro, han sido estudiadas conside-
rablemente desde las Ultimas décadas, por las buenas propiedades magnéticas blandas que
presentan, tales como: facil imanacién, bajos campos coercitivos, pocas pérdidas de
energia por histéresis entre otras; las cuales son requeridas para una gran variedad de
aplicaciones tecnoldgicas, principalmente en cabezales de cinta magnética, y en trans-
formadores de energia. Con el rapido avance de las aplicaciones tecnologicas, como la
fabricacion inteligente, la comunicacion 5G, los vehiculos de nueva energia y la impre-
sion 3D, ha crecido la demanda en el mercado de materiales nanocristalinos magnéticos
blandos y sus precursores amorfos de alta calidad aumentando asi la demanda de estos
materiales para aplicaciones a altas temperaturas y altas frecuencias [3].

Las aleaciones magnéticas blandas amorfas son obtenidas en forma, de cintas o hilos me-



talicos, por métodos de solidificacion rapida, siendo uno de los mas utilizados el método
del “melt spinning” 0 de la Rueda fria. Una vez se obtiene el material en su estado amorfo,
se somete a un tratamiento térmico controlado para inducir el estado nanocristalino, evi-
denciado por granos cristalinos, cuyo tamafio es de orden nanométrico, inmersos en una
matriz amorfa. La interaccion magnética entre los granos nanométricos que se forman y
su matriz amorfa es la responsable de las propiedades magnéticas blandas que presentan
estos materiales. La obtencidn del estado nanocristalino depende del método de prepa-
racion del material, de la composicidén del mismo y del tratamiento térmico al cual se
somete el material inicialmente amorfo. Referente a la dependencia composicional, cada
uno de los elementos, juega un papel importante en el proceso de nano- cristalizacion del
material; asi por ejemplo, el elemento M(metal de transicién) previene el crecimiento del
grano cristalino a gran escala, mientras que el elemento Cu favorece la nucleacion [4];
aunque los precursores amorfos libres de Cu favorecen también el estado nanocristalino.
Por otra parte, los atomos de Co ayudan a incrementar la temperatura de Curie [5], ha-
ciendo que el material pueda soportar altas temperaturas sin perder sus propiedades como
material magnético blando.

Por lo anterior, materiales magnéticos blandos de composicién FeCoNbBSiCu se han
propuesto para su uso desde el afio (2009) [6], ya que representan un ahorro energéti-
co, gracias a la reduccion de las pérdidas en vacio de aproximadamente el 70 % [5]. Es
por ello, que el estudio del proceso de formacién de la estructura nanocristalina de la
aleacion Fe3;Coss NbgB12Si1pCuq, cuando ésta es sometida a diferentes temperaturas,
analizando dicho comportamiento a través de las técnicas de analisis térmico, se presenta
como un tema de interés, ya que permitird comprender la evolucion del proceso de nano-
cristalizacion de la aleacion; ademas de contribuir significativamente al entendimiento
del comportamiento magnético de los materiales nanocristalinos, teniendo en cuenta las
aplicaciones de estos materiales en la ciencia de los materiales y en la industria.

El objetivo pincipal de este trabajo es estudiar el proceso de formacion de estructuras
nanocristalinas de la aleacion amorfa de composicion Fe3;CossNbeB12Si1oCuy, €l cual
se desarrollard analizando el proceso de cristalizacion de la aleacion amorfa de compo-
sicion FesyCoss NbeB12SitoCus por medio de la técnica de calorimetria diferencial de
barrido (DSC) a diferentes velocidades de calentamiento, determinando la temperatura de
transicion ferro-paramagnética de las muestras de estudio, a diferentes velocidades de
calentamiento, por medio de la técnica de termogravimétria magnética TGM y encontran-
do la temperatura de tratamiento idénea para la obtencién de la estructura nanocristalina
que optimice las propiedades magnéticas blandas que exhiben estos materiales a través de
tratamientos térmicos controlados de la muestra inicialmente amorfa.

Este trabajo consta de 5 capitulos en los cuales se encuentra la introduccion, marco teori-
co, metodologia, analisis y discusion de rsultados, conclusiones y referencias.



1.1. Antecedentes de estudio

La ciencia a nivel nanométrico es un fendmeno natural, por consecuencia, no es sorpren-
dente que haya sido explotada por el hombre de manera involuntaria a través de la historia.
La mas antigua aplicacion conocida de la nanotecnologia se remonta a la cultura romana,
especificamente a la copa de Licurgo, en donde se descubri6 que en algunos de los frag-
mentos de la copa habian ciertas particulas de oro y plata que tenian un tamafio cercano a
los 50 nanémetros, lo cual implica una proporcion mil veces més pequefia que un grano
de sal. Por lo tanto, se determind que los romanos fueron pioneros en nanotecnologia. El
oro presenta distinta coloracion en funcion de su tamafio y forma, sin embargo, esto no lo
sabian los artesanos medievales. Asi mismo, los chinos usaron oro a nivel nanométrico
para la tincion de su famosa porcelana. Las espadas de Damasco estaban formadas por
nanotubos de carbono; asi como las espadas extremedamente duras de los Samurais [7],
entre otros de los muchos ejemplos que se pueden ver en toda la historia.

En 1959, Richard Feynman pronunciaba una conferencia en la reunion anual de la Socie-
dad Americana de Fisica titulada "There s plenty of room at the bottom™ (Hay mucho sitio
ahi abajo), en la cual decia que a escala nanomeétrica, los sistemas de este tamafio no ten-
drian las mismas propiedades que los materiales con la misma composicion mucho mas
grandes, sino que éstas se verian alteradas por los fendmenos de escala. Esta conferencia
se considera el nacimiento de la nanocienciay nanotecnologla, y en los Ultimos afios se
estd confirmando todo aquello que Feynman predijo hace 63 afios [8].

Si se toma un material masivo (de unos milimetros, como lo es el material objeto de
estudio) y se reduce su tamafio progresivamente (en este caso por efecto del tratamiento
térmico), llega un momento en que sus propiedades fisicas (sobre todo su estructura y
propiedades magnéticas) cambian drasticamente. Esto ocurre cuando se reduce el tamafio
del sistema a 6rdenes de unos nanémetros [9].

En 1970, se descubrieron los materiales amorfos y su comportamiento magnético blando;
una década después, se obtuvieron los materiales nanocristalinos en aleaciones basadas
en Fe con propiedades magnéticas blandas superiores a sus precursores amorfos inicia-
les. Desde entonces, ha crecido el interés en el estudio e investigacion en los materiales
magnéticos nanocristalinos, tanto por las excelentes propiedades magnéticas que éstos
presentan, como por su gran variedad de aplicaciones.

Es por ello, que el grupo de investigacion de Gheiratmand T, et al. realizaron estudios del
efecto del recocido en el comportamiento magnético blando en cintas nanoestructuradas
de (Feo,5C00,5)73 5 Si13,5 BoNb3Cur, determinando de esta manera los efectos en la re-
lajacion y la nanocristalizacion en las propiedades magnéticas de la aleacion. También se
determiné que a través de los fendmenos de cristalizacion, la magnetizacion de satura-
cion aumenta debido al gran intercambio de &tomos de Fe y Co, observandose una ligera
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variacion de esta a 700°C [10]. De forma consecutiva, Shivaee H, et al. presentaron el
estudio sobre la cinética en la nanocristalizacion y propiedades magnéticas de la aleacion
(Feo,5C00,5),7 Si11By Nbz,4Cuq ¢ [11].

Un afio mas tarde, el grupo de investigadores Xue L, et al. estudiaron el efecto de la
adicion de cobalto (Co) sobre las propiedades magnéticas y la microestructura de las
aleaciones nanocristalinas de FeNbBCu, observaron gque tanto la temperatura de Curie
como las propiedades magnéticas aumentaron notablemente con el incremento de Co.
La combinacién de propiedades magnéticas blandas, el bajo costo hacen que esta alea-
cion nanocristalina sea un material magnético promisorio para diversos usos tecnoldgicos
[12]. Més tarde, Han Y, et al. reportaron, las excelentes propiedades magnéticas a altas
temperaturas en la aleacion nanocristalina a base de FeCo (Fei-xCox)7,,7 Alo,8Si17,5B5
Nb3Cuy (X = 0.05) y un aumento en la temperatura de Curie en el estado amorfo de la
aleacion [13].

Tiempo después, Chen S, et al. estudiaron la influencia de la temperatura de recocido
en la microestructura y en las propiedades magnéticas de cintas amorfas de composicién
Fez4Co3SigB1o Al{Nb4 y determinaron que las cintas mostraron propiedades magnéticas
blandas, con una temperatura de Curie (Tc) de 284°C, magnetizacion de alta saturacion
(Ms) de 1,18 T y campo coercitivo (Hc) de 33, 66A/m [14]. El grupo de investigacion de
Janotova I, et al. realizaron un estudio de la estabilidad térmica y transformacionesde
fase del sistema Fe-Co-B-Si-P, por medio de la calorimetria diferencial de barrido y
termogravimetria magnética [15].

Luego, Zhang W, et al. investigaron las aleaciones amorfas a base de FeCo para mejo- rar
la estabilidad térmica y la temperatura de Curie, obteniendo como resultado que la
temperatura de recocido puede afectar significativamente el tamafio y el contenido de na-
nocristales precipitados en la aleacién amorfa, y la precipitacion de fases nanocristalinas
puede resultar en el cambio distintivo de las propiedades magnéticas y la temperatura de
Curie [16]. Luego C. Parra realizé el estudio de la influencia del cobalto en la estructura
y propiedades de cintas amorfas FeSiBP obtenidas por “melt spinning”. Se determinaron
los pardmetros cinéticos, como energia de activacion y coeficiente de Avrami, mediante
tratamientos isdcronos [5]; determinando asi la cinética de cristalizacion de las aleaciones.

Luego en el afio 2020 Parra-Velasquez, et al. obtuvieron cintas de las aleaciones Fe- SiBP
y FeCoSiBP con una estructura completamente amorfa mediante la técnica de “melt
spinning”; donde se presentd un analisis detallado del comportamiento de las aleaciones
bajo cristalizacion isocrona La influencia del cobalto en la cinética de cristalizacion de las
aleaciones se estudio bajo condiciones isdcronas utilizando calorimetria diferencial de ba-
rrido (DSC, por sus siglas en inglés). Los valores de energia de activacién local y aparente
se determinaron mediante los métodos de Kissinger, Ozawa y Kissinger-Akahira-Sunose
(KAS). Estos resultados indican que cantidades apropiadas de cobalto pueden mejorar
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significativamente la estabilidad térmica de las aleaciones a base Fe a través de un au-
mento en la energia de activacion de nucleacion, pasando de 538 kJ/mol a 701 kJ/mol,
con el modelo de Kissinger. Ademas, con el método propuesto por Matusita, fue posible
obtener valores globales para el exponente de Avrami, observando que, desde una pers-
pectiva general, el Co cambia el mecanismo de crecimiento de controlado por difusion a
uno controlado por interfaz, afirmando la complejidad del proceso de cristalizacién, que
tiene lugar en mas de una etapa [17].

A nivel regional, se han desarrollado trabajos en aleaciones del sistema Fe7;-xCoxNb
B11Si1oCuy (para X = 37, 35y 40 at. % de Co), en 2011 [18], 2012 [19] y en 2013 [20].
En este ultimo, se realizo un estudio de la susceptibilidad magnética A.C, magnetizacion
e influencia del tratamiento térmico en la obtencidn de la estructura nanocristalina de
aleaciones del sistema anterior.

Es por ello, que el estudio de las aleaciones magnéticas blandas a base de Fe-Co, se ha
visto incrementado en los Gltimos 20 afios, debido a las excelentes propiedades magnéti-
cas blandas exhibidas por estas aleaciones, no solo a temperatura ambiente sino también a
elevadas temperaturas, lo cual ayuda a profundizar en la comprension del comportamiento
magnético de este tipo de materiales.

El estudio de los materiales nanocristalinos magnéticos resulta ser idéneo gracias a la
estructura nanocristalina que éstos presentan cuando su amorfo inicial es sometido a tra-
tamientos térmicos, desencadenando cambios drasticos en la fase nanocristalina y en la
interfase amorfo-cristal, lo que permite el desarrollo de mejores aplicaciones tecnoldgicas
tales como la electrénica de potencia, las maquinas eléctricas y la deteccion magnética,
ya que estos dispositivos empleados en la industria tienden a trabajar con temperaturas
muy elevadas.

Es por eso que en este trabajo, se estudiara el proceso de formaciédn de la estructura nano-
cristalina de la aleacion amorfa FeszCossNbgB12SiioCuq, €n la busqueda de la mejora
de las propiedades magnéticas blandas como: facil imanacion, bajos campos coercitivos,
pocas pérdidas de energia por histéresis, entre otras; las cuales son Utiles para una gran va-
riedad de aplicaciones tecnoldgicas, principalmente en cabezales de cinta magnética, y en
transformadores de energia. Con el desarrollo de la tecnologia espacial, se ha aumentado
la demanda de estos materiales para aplicaciones a altas temperaturas y altas frecuencias;
es por ello, que el estudio del proceso de nanocristalizacion de la aleacion propuesta llega
a ser un tema de gran interés, no sélo porque su estudio contribuira significativamente al
area de los materiales magnéticos nanocristalinos, sino por su aporte y futura aplicacién
en la tecnologia y en la industria.
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2. MARCO TEORICO

En este capitulo se decribira de forma detallada los estados basicos que conllevan al pro-
ceso de cristalizacion del material (en este caso la aleacion FeszCoss NbeB12Si10Cut),
teniendo en cuenta las etapas basicas como son la nucleacion, crecimiento del cristal y
procesos en la cristalizacion. Se estudiara también como influye el tratamiento térmico al
momento de tratar térmicamente la aleacion y cual sera la energia minima necesaria para
iniciar un proceso determinado Ilamada energia de activacion.

2.1. Marco conceptual
2.1.1. Materiales Amorfos

Los materiales en el estado solido se clasifican en cristalinos, amorfos o semicristalinos.
En los cristalinos, los atomos adoptan arreglos ordenados y repetitivos a largo alcance;
formando estructuras tridimensionales periddicas a largo alcance; un ejemplo clésico son
los metales y sus aleaciones. En los amorfos no existe ordenamiento periodico; el vidrio
y algunos materiales plasticos como el poliestireno son los ejemplos mas comunes. La
figura 2.1(a) es una representacion bidimensional de un sélido cristalino. La figura 2.1(b)
representa el mismo solido pero con estructura amorfa [21].
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Figura 1: a) Ordenamiento atdbmico de un cristal de SiO,. b) Estructura amorfa de SiO;.
Tomado de [7].

El dioxido de silicio (SiO2), presenta esta propiedad segin como sea enfriado, cuando
es cristalino forma el cuarzo y cuando es amorfo forma el vidrio. Los semicristalinos
presentan una parte amorfa y otra cristalina, materiales plasticos como el polietileno y
el polipropileno son ejemplos tipicos. Desde un punto de vista estructural, los s6lidos
amorfos se clasifican segun si estan compuestos por redes tridimensionales no periddi-
cas (vidrio), moléculas individuales de cadena larga (polimeros naturales y plasticos) u
ordenaciones intermedias entre estos 2 casos limite (cristales liquidos) [22].
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2.1.2. Materiales Nanocristalinos

Los materiales nanoestructurados (NsM, por sus siglas en inglés) pueden ser definidos
como aquellos materiales cuyos elementos estructurales como aglomerados, cristales o
moléculas tienen dimensiones en el rango de 1 hasta 100 nandmetros. Dichos materiales
han sido un interesante tépico en las dos ultimas décadas, ademas se encuentran en una
constante y rapida evolucion que resulta en diferentes metodologias de sintesis, asi como
muy variadas técnicas de caracterizacion. Obviamente, esto ha causado que la investiga-
cion de los mismos sea altamente interdisciplinaria [23].

Una manera de distinguir a los NsM esta basada en su dimensionalidad; es decir, de acuer-
do al nimero de dimensiones espaciales en el cual los materiales se encuentran en el nivel
nanomeétrico. Siendo asi, las hanoestructuras pueden ser clasificadas como adimensiona-
les (0-D) como las nanoparticulas, unidimensionales (1-D) como los nanotubos y nano-
alambres, bidimensionales (2-D) en el caso de peliculas delgadas y sistemas multicapa, y
tridimensionales (3-D) como es el caso de las sUper celdas. Por otro lado, se encuentran
otro tipo de nanoestructuras que no concuerdan con esta clasificacion como las peliculas
cristalinas porosas, puesto que sus propiedades dependen del tamafio del confinamiento y
las contribuciones interfaciales de sus componentes y también de la estructuracion a nivel
micromeétrico [24].

2.1.3. Proceso de cristalizacion

El material amorfo es sometido a un tratamiento térmico controlado para inducir su cris-
talizacion; es decir, se pasa de un estado meta estable (amorfo) a un estado mas estable
(cristalino). Como consecuencia del tratamiento térmico, el material amorfo se cristaliza
dando lugar a una fase cristalina con una estructura y propiedades definidas [23].

= Cristalizacion primaria: En este tipo de cristalizacion, la aleacion amorfa crista-
liza en una primera fase la cual consta de algunos de los constituyentes iniciales,
dejando una matriz amorfa en la cual creceré el cristal, luego de tratamientos térmi-
cos més prolongados podria cristalizar en una fase meta estable. La fase cristalizada
en forma primaria puede servir como sitio de nucleacién preferencial para una se-
gunda fase de cristalizacion.

= Cristalizacion polimorfica: Es la cristalizacion en la cual la aleacion pasa de un
estado amorfo a un estado cristalino sin que haya cambios en la concentracion de
la aleacidn. Esta reaccion solo puede ocurrir en un rango de composicién proximo
a la del compuesto o elemento puro.

= Cristalizacién eutéctica: Este tipo de cristalizacion ocurre cuando el amorfo al
cristalizar lo hace simultaneamente en dos fases cristalinas debido a una reaccion
discontinua. Esta reaccion no presenta gradiente de concentracion en la interfaz por
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lo que tarda méas que una reaccién polimorfa ya que se presentan dos componentes
separados por difusion dentro de dos fases separadas en la region cristalizada, segin
lo plantea A. Hsiao [23].

2.1.4. Estado cristalino

Este tipo de solidos presentan propiedades fisicas y quimicas definidas y estan en funcién
de la constitucién quimica. Sin embargo, presentan puntos de fusion fijos y se rompen
siempre a lo largo de superficies definidas [18].

La cristalizacion de un material en estado amorfo no se da en forma inmediata en toda la
muestra, si N0 que primero surgen pequefios gérmenes cristalinos, que luego crecen hasta
que toda la muestra sea total o parcialmente cristalizada. Este proceso de cristalizacion
sucede generalmente en dos etapas: Nucleacion y crecimiento cristalino, las cuales se
describen a continuaciéon [18].

2.1.5. Influencia del tratamiento térmico en la cristalizacion

Se ha evidenciado la influencia del tratamiento térmico en la cristalizacién del material,
ya que a medida que aumenta la temperatura de tratamiento térmico, avanza el proceso de
cristalizacion [25].

Los tratamientos térmicos son las operaciones de calentamiento y enfriamiento mediante
el cual se pueden cambiar las propiedades de un sistema; es decir, variar las cantidades
relativas de las fases, modificar el tamario de grano de las mismas y alterar su formay dis-
tribucion, a un sistema que contenga mas de una fase. Ademas, solo interviene la energia
calorifica, que solo puede cambiar estructuralmente el sistema, mas no su composicion.
Los tratamientos térmicos de recocido tratan de conseguir, frente a un enfriamiento muy
lento, unas trasformaciones que conduzcan a estructuras mas estables [25].

2.1.6. Propiedades magnéticas dependientes de la temperatura

Las interacciones dipolares son importantes para definir los efectos de desmagnetizacion.
Sin embargo, son demasiado débiles para explicar la existencia de una magnetizacion es-
pontanea en un material a cualquier temperatura apreciable. Esta se debe a que la energia
térmica a una temperatura relativamente baja que se destruira en la alineacion de los di-
polos. Para explicar una magnetizacion espontanea, es necesario describir el origen de
un campo magnético interno u otra fuerte interaccion magnética que actla para alinear
dipolos en ausencia de un campo [25].

El ferromagnetismo es un fendmeno colectivo ya que los momentos dipolares atdbmicos

individuales interactian para mover la alineacion paralela entre si. La interaccion que da
lugar al fendmeno colectivo del ferromagnetismo se ha explicado mediante dos modelos:

15



= Teoria del campo de Mean considera la existencia de un campo magnético interno
no local, llamado el campo de Weiss, que actla para alinear los momentos dipolares
magneéticos incluso en ausencia de un campo aplicado (Hy).

= Lateoria de intercambio de Heisenberg considera una interaccién local (vecino mas
cercano) entre momentos (espines) mediados por la superposicion directa o
indirecta de los orbitales atomicos responsables para los momentos dipolares. Esto
actla para alinear momentos adyacentes en ausencia de una aplicacion campo (Hy).

Ambas teorias ayudan a explicar la dependencia de la temperatura (T) de la magnetiza-
cion. La teoria de Heisenberg se presta a las representaciones convenientes de otros ele-
mentos magnéticos colectivos, como antiferromagnétismo, ferromagnétismo, etc. Como
se muestra en la Figura 2 [25].

b bES b ababy

bebedobe b hmonanyd

Figura 2: Configuraciones de momento dipolar atomico en una variedad de estados mag-
néticos fundamentales: (a) Paramagnético, (b) antiferromagnetico, (c) ferrimagnético, y
(d) espines no colineales en un helimagnetismo, tomado de [25].

Los ferromagnéticos tienen magnetizacion distinta de cero en ausencia de un campo apli-
cado porque sus momentos dipolares no se cancelan. Todos los imanes colectivos descri-
tos hasta ahora son imanes colineales, lo que significa que sus momentos dipolares son
paralelos o antiparalelos. Es posible tener imanes para que los momentos dipolares no es-
tan dispuestos aleatoriamente, pero no son paralelos o antiparalelos. La Figura 2 (d) es un
ejemplo de un imén ordenado no colineal. Otros ejemplos de los estados magnéticos or-
denados no colineales incluyen los arreglos de espin triangular en algunas ferritas (Yafet
y Kittel, 1952).

2.1.7. Nucleacion

Al calentar la muestra, se produce la agitacion térmica de las moléculas, generando con
ello que grupos de &tomos de ciertas zonas del material se agrupen de modo que tomen
las posiciones correspondientes a la red cristalina, dando origen a un pequefio embrion de
estructura 'y composicion igual a la fase cristalina. Estos embriones cristalinos se pueden
convertir en nlcleos que originen la fase cristalina y también pueden desaparecer depen-
diendo del tamafio que éstos tengan. Cuando dichos embriones alcanzan cierto tamafio,
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se estabilizan formando los Ilamados nicleos, a este proceso de formacién del nucleo es
lo que se conoce como nucleacidn. Existen dos tipos de nucleacion [18,20]:

= Nucleacién homogénea: en ésta el proceso de nucleacion tiene la misma probabi-
lidad de que se dé en todo el material.

= Nucleacidn heterogénea: en este caso la nucleacion se da preferencialmente en los
diferentes tipos de defectos.

La formacion de nucleos de cristalizacion de un material amorfo se evidencia por la va-
riacion en la energia libre de Gibbs (AG) si se forman (n) a&tomos en el seno del material
amorfo, ésta es positiva, como se muestra en la ecuacion (1):

AGq = nAg, (1)

siendo, Agy = g. g;donde g, Y g; son la energia libre por a&tomos del cristal y en el liquido
respectivamente. Luego, se da la formacion de una interfase amorfo — cristal quese origina
con el incremento en la energia libre en funcion del &rea de la interfase [18], esdecir:

AG; = SAgs (2)

siendo, Ags la energia por unidad de superficie y S el area de la interfase. Para minimizar
el area, se adopta la forma esférica, entonces (2) quedaria:

AG, = wn3'2Ags (3)

donde w es un factor que depende de la densidad del cristal. Entonces, la variacion en la
energia libre cuando se forma un embrion de n atomos es [18]:

AG = AG1 + AG; = nAg, + wn3/2Ags 4)

el cambio en la energia libre de Gibbs (AG) aumenta hasta un tamafio critico (nc) a partir
del cual disminuye (ver figura 3).
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Figura 3: Variacion de la energia libre de Gibbs de la etapa de nucleacion del numero de
atomos, tomada de [18].

2.1.8. Crecimiento cristalino

A partir de la formacion de gérmenes, estos crecen por adiciones sucesivas de atomos
procedentes de la fase amorfa que logren superar la interfase amorfo-cristal, la cual es una
barrera creada entre la fase amorfa y la cristalina. La velocidad de crecimiento cristalino
depende de la frecuencia con que los a&tomos de la fase amorfa que rodean el liquido
subenfriado atraviesan la interface y pasan a formar parte del ntcleo [18].

2.1.9. Energia libre de Gibbs y estabilidad termodinamica.

La Funcion de Gibbs o energia libre de Gibbs es un potencial termodinamico, es decir, una
funcion de estado extensiva con unidades de energia, que da la condicion de equilibrio y
de espontaneidad para un cambio de fase. Funcion de Gibbs (denominada también energia
libre de Gibbs) se define como:

G=H—TS (5)

pero para un proceso reversible infinitesimal, se tiene entonces que:

dG = dH — TdS — SdT (6)
sabiendo que dH es:
dH = TdS + VdP (7)
entonces dG quedaria:
dG = —SdT + PdV (8)

en el caso de un proceso isotérmico e isobarico reversible, se obtiene entonces que:
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dG =0=CTE (9)

El resultado anterior es particularmente importante en relacion con un proceso que im-
plica un cambio de fase. La sublimacion, fusion y vaporizacion tienen lugar isotérmica
e isobaricamente. Al obtener las aleaciones en estado amorfo a partir del método del en-
friamiento rapido, su estructura es desordenada y no esta en equilibrio térmico, luego
el posterior recocido térmico produce una estabilidad térmica. Este tratamiento térmico
induce a una estructura cercana al minimo de energia libre local [18].

2.1.10. Energia de activacion

La energia de activacion (E,) es la energia que necesita un sistema antes de poder iniciar
un determinado proceso. La energia de activacion suele utilizarse para denominar la ener-
gia minima necesaria para que se produzca una reaccion quimica, o también se define la
energia de activacion como la cantidad de exceso de energia que pertenece a un 0 unos
grupos de &tomos en una sustancia. Para el célculo de la energia de activacion se utiliza
el método de Kissinger [19,20]. La cual se describe a continuacion:

Método de Kissinger

El método de Kissinger se basa en la determinacién de la energia de activacion tenien- do
en cuenta la temperatura del pico de cristalizacion (Tp), en funcion de la velocidad de
calentamiento (8). La energia de activacion E, se calcula a partir de la representacion gra-
fica del In(8/T,) en funcion de 1/7,, que tiene un comportamiento lineal cuya pendiente
es (-E/R).

Es de esta forma que se calculara la energia de activacion a diferentes velocidades de
calentamiento. En este caso se usaran velocidades de calentamiento con valores de 2, 10,
20y 40 K/min.

2.2. Técnicas experimentales.

2.2.1. "Melt-Spinning™

Es la técnica de enfriamiento ultrarrapido la mas cominmente empleada. En esta técnica
la aleacion fundida es inyectada sobre la superficie de una rueda cobre que gira a gran
velocidad, la rueda actia como sumidero de calor enfriando el chorro de aleacion en
tiempos del orden de una milésima de segundo [24].

La aleacion amorfa es obtenida a partir de una aleacion policristalina de la misma compo-
sicion llamada aleacién madre, esta se obtiene fundiendo cantidades apropiadas de los
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constituyentes de un horno de arco o de induccion. El fundido se repite varias veces con
el fin de asegurar la homogeneidad de la aleacion, y se realiza en atmosfera inerte para
evitar la oxidacion de la aleacion madre. Seguidamente, la aleacion se introduce en un
crisol de cuarzo perforado en su extremo inferior y que se encuentra dentro de las espiras
de un horno de induccion. Cuando la aleacion se calienta por encima de su temperatura
de fusion, una sobrepresion de argon expulsa el liquido sobre la superficie de la rueda que
gira a gran velocidad. Como resultado se obtiene una aleacion amorfa en forma de cinta
continua cuyo espesor maximo, que depende del ritmo de enfriamiento es de 100 um [23].

Figura 4: Esquema del equipo de “melt spinning” utilizado en la preparacion de las mues-
tras. Tomada del curso de materiales magnéticos nanocristalinos, programa de Fisica,
Pofesora Zulia Caamafio, 2020-1.

2.2.2. Analisis Térmico

Para realizar el estudio del proceso de cristalizacion, se utilizarian principalmente las téc-
nicas de analisis térmico. Bajo este nombre se engloba el conjunto de métodos de analisis
dinamicos que detectan los cambios de alguna propiedad fisica y/o quimica de una sustan-
cia en funcién de la temperatura o del tiempo, cuando ésta es calentada o enfriada a una
velocidad normalmente programada para dar un incremento lineal de la temperatura. Den-
tro de las técnicas de andlisis térmico, las mas adecuadas para el estudio de transiciones
de fase y otros procesos en estado s6lido, son las que detectan variaciones de energia de
la sustancia en funcion de la temperatura, entre ellas tenemos: la Calorimetria Diferencial
de Barrido (DSC) y el Andlisis Termogravimétrico (TGA) [26,27].

2.2.3. Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

La técnica DSC es una técnica dinamica de calorimetria diferencial en la que el flujo de
calor que absorbe o libera la muestra y la referencia se mide en funcion de la temperatura
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0 y/o del tiempo. La medida del flujo de calor se hace manteniendo la muestra y la refe-
rencia a la misma temperatura; se modifica la potencia de calentamiento para anular las
diferencias de temperatura que se producen entre muestra y referencia cuando en la prime-
ra tienen lugar cambios fisicos. Es posible utilizar este principio conocido con el nombre
de balance nulo de temperatura, porque en la técnica DSC la muestra y la referencia se
calientan individualmente. La diferencia de potencia dQ/dt suministrada a los elementos
calefactores es proporcional a la diferencia del flujo de calor enviado a la muestra 'y a
la referencia dH/dt. En la figura 5, se representa el esquema de los portamuestras de la
muestra y de la referencia, con sus elementos calefactores y sus sensores de temperatura
individuales [26].

Eeloos de Pt—lr]

Muestra ‘///J L\\\ Referencia
de Pt

JAAAAAANAY A
TTT— —T]TT]
] ncividucton

Sensores

Figura 5: Representacion esquematica del sistema DSC, tomado de [26].

Para asegurar que las temperaturas de los portamuestras de la muestra y de la referencia
sean iguales se incrementen a la misma velocidad, el sistema DSC se divide en dos cale-
factores individuales de control. Uno de los calefactores controla la temperatura media de
los portamuestras, de forma que ésta aumenta a una velocidad predeterminada, normal-
mente constante. El otro, controla la temperatura diferencial y en caso de producirse una
diferencia de temperaturas no nula entre la muestra y la referencia, suministra la potencia
necesaria para anularla.

La respuesta del sistema es la variacion en el flujo de calor entre la muestra y la refe-
rencia cuando dicha muestra se somete a un programa de temperatura en una atmasfera
controlada, aungue la muestra puede ser afectada por la resistencia térmica entre los por-
tamuestras y su entorno, pero no debe verse afectada por el comportamiento térmico de
la muestra. Para garantizar una respuesta rapida y asegurar que en cada momento, los dos
portamuestras se encuentran a la misma temperatura, masas y resistencias térmicas de los
portamuestras, se reducen al minimo y se utiliza un bucle en circuito cerrado de elevada
ganancia para el control diferencial de potencia [18].
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Figura 6: Interpretacion de una curva de DSC segun las normas de la ICTA, tomado de
[26].

Se registra una sefial o curva DSC de potencia diferencial de calentamiento en funcién de
temperatura o del tiempo (relacionadas a través de la velocidad de calentamiento, 68),
sobre la que se realiza el andlisis. Las transformaciones o transiciones que experimenta la
muestra se manifiestan como un pico o un salto, identificables por un desplazamiento
respecto a la linea de potencia diferencial aproximadamente cero (linea base), ver (figu-
ra 6). El sentido del desplazamiento respecto a la linea base viene dado por el tipo de
transformacion que experimenta la muestra; seran diferentes si en la transformacion hay
liberacion (transformaciones exotérmicas) o absorcion de calor (transformaciones endo-
térmicas). Las variables utilizadas en la técnica DSC permiten determinar directamente
sobre la curva las temperaturas, o por integracion de la sefial (determinacion del area bajo
el pico de la transicién/transformacion), las entalpias de transformacion [18].

2.2.4. Analisis termogravimétrico (TGA)

La Termogravimetria permite la medida continua de peso o variacion de peso gravitato-
rio de la sustancia, en funcién de la temperatura o del tiempo, cuando es sometida a un
programa de calentamiento determinado.

La variacion en el peso magnético o fuerza magnética en aleaciones magnéticas es pro-
porcional a la susceptibilidad magnética del material y por ende a la magnetizacién del
mismo; en otras palabras, si una muestra es expuesta a un campo magnético, esta muestra
estara sujeta a fuerzas de repulsion o atraccion dependiendo de las propiedades magné-
ticas del material. Dicha fuerza puede ser medida al colocar la muestra en una balanza
termogravimetrica, y si la muestra es calentada a una velocidad constante, la curva de
analisis térmico registra la fuerza magnética vs. Temperatura (ver figura 8).

La susceptibilidad de un material es simplemente la medida de diferencias de pesos dentro

y fuera de un campo magneético. La fuerza magnetica existente, evaluada por la diferencia
en pesos aparentes, se determina por dos métodos [27]:
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1) Método de Gouy: Un gran volumen del material se suspende dentro de una balanza y
un campo magnético H, para obtener la pérdida de fuerza magnética (F) o peso magnético
de la muestra:
1
F = _KH?A (10)

2
En donde A es el area de la muestra y K es la susceptibilidad por unidad de volumen.

2) El método de Faraday: Un pequefio volumen de la muestra se suspende completa-
mente dentro de una regién de un gradiente de campo magnético uniforme, dH/dZ en la
direccion de la fuerza; la fuerza en la muestra esta dada por:
dH
F=xmH___ (11)
dz

Donde m es la masa de la muestra. Si los polos magnéticos son tales que HdH/dZ es
constante sobre toda la muestra, la fuerza en el material es proporcional a la masay a la
susceptibilidad de la muestra.
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Figura 7: Esquema para la medida de la imantacion en funcién de la temperatura. Tomada
de [18].

El método utilizado por el analizador termogravimétrico es el método de Faraday, ya que
la fuerza es proporcional a la susceptibilidad magnética x, en la siguiente figura se mues-
tra la variacion de la susceptibilidad magnética con respecto a la temperatura; en ella se
observa una caida abrupta de la susceptibilidad debido a la transicion ferro-paramagnética
que experimenta el material, temperatura de Curie [18].
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Figura 8: Variacion de la susceptibilidad magnética con la temperatura. Tomada de [18].
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3. METODOLOGIA

En este capitulo se presenta la preparacion de las muestras por el método del "Melt-
Spinning" y la caracterizacion por los procesos de prepracion y caracterizacion de las
muestras por las técnicas de Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC), Termogravime-
tria Magnética (TGM) y la energia de activacion de la muestra.

Este trabajo esta compuesto por 4 etapas:

1. Preparacion de las muestras.

= Las muestras fueron preparadas por el método de "Melt-Spinning"” o también
conocido como rueda fria, en el laboratorio de anélisis térmico de la Univer-
sidad Autonoma de Barcelona (UAB), Bellaterra-Barcelona, Espafia.

2. Caracterizacion de las muestras por medio de la técnica de DSC.

= Las muestras fueron caracterizadas usando la técnica de DSC con un equi-
po de calorimetria diferencial de barrido Perkin Elmer; desde la temperatura
ambiente (300K) hasta la temperatura de 1000K, con velocidades de calenta-
miento de 5, 10, 20 y 40 K/min.

3. Caracteriacion de las muestras por medio de la técnica de TGM.

= Usando un analizador termogravimétrico y adaptandole un iman del orden de
12mT, se realiz6 la medicion de TGM a las velocidades de calentamiendo de
2 'y 10 K/min, desde la temperatura ambiente (300K) hasta la temperatura de
1200K.

4. Obtencion de la temperatura de transicion

= Por medio de las técnicas de analisis térmico DSC y TGM se calcularon las
temperaturas de transicion de amorfo-cristal (DSC) y la temperatura de Cu-
rie cuando el material amorfo pasa de ser ferromagnético a paramagnético
(TGM).

Se realiz6 un estudio del proceso de cristalizacion de la aleacion inicialmente amorfa de
composicion Fe3;Coss NbgB12SiioCuy, a través de tratamientos térmicos a diferentes
temperaturas en que ocurre el proceso de cristalizacion; a diferentes velocidades de ca-
lentamiento, esto se realiz6 por medio de la técnica de Calorimetria Diferencial de Barrido
(DSC). Con los valores de las temperaturas de inicio y temperaturas de pico del proceso de
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cristalizacion de la muestra, se determind la energia de activacion del proceso, utilizando
el método de Kissinger.

Luego de obtener la temperatura de cristalizacion se podra obtener el rango de tempe-
ratura para el cual el material pasa de amorfo a nanocristalino. La temperatura de Curie
(transicion ferro-paramagnéetico) se determino por medio de la tecnica de TGM vy final-
mente, apartir de estos resultados y del analisis e interpretacion de los mismos, se encon-
trd la temperatura idonea que logre optimizar las propiedades magnéticas blandas de la
aleacién Fe37Co3sNbeB12Si10Cuy para futuras aplicaciones tecnoldgicas.
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4. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos del estudio del proceso de nano-
cristalizacion de la aleacion de estudio por las técnicas de DSC y TGM. También, se
presentaran los resultados obtenidos de la energia de activacion de dicho proceso utilizan-
do el método de Kissinger.

4.1. Caracterizacion térmica de la aleacion amorfa
Fe37Co35NbgB1,Si10Cu, por DSC.

Teniendo en cuenta la interpretacion de curvas de DSC (figura 6) segln las normas de la
ICTA [26], se puede realizar el analisis de las curvas de DSC mostradas a continuacion.
Las figuras 9-13 muestran las curvas de DSC obtenidas a las velocidades de calentamiento
entre los 5, 10, 20 y 40 K/min. Se observa en ella, una estabilidad en el flujo de calor desde
la temperatura ambiente (300K) hasta los 800 y 820 K respectivamente, donde aparece un
pico exotérmico asociado al proceso de cristalizacion de la muestra.

| —— 5 K/min |

0,05 -

0,00

0,05 4
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220 +—r—---"-v—--r—-—-—-m-—-a--r———oa—
300 400 500 600 700 800 900 1000

Temperatura (K)

Figura 9: Curva de DSC de la aleacion Fes;CossNbeB12SiqoCuy a la velocidad de ca-
lentamiento de 5K/min.
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La Figura 9 se observa un pico de cristalizacion entre los 810-840K y la temperatura de
cristalizacion es de 825.5K.
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Figura 10: Curva de DSC de la aleacion FeszCossNbgB12SiioCuq a la velocidad de
calentamiento de 10K/min.

En la Figura 10 se observa un pico de cristalizacion entre los 810-840K, cuya temperatura
de pico es 830.3K.
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Figura 11: Curva de DSC de la aleacién Fe3;Co3sNbeB12SitoCus a la velocidad de
calentamiento de 20K/min.

En la Figura 11 se observa que la muestra se mantiene estable entre los 550-810K, y
aparece el pico exotérmico que corresponde a la cristalizacion de la muestra en las tem-
peraturas de 820-850K, cuya temperatura de pico es 843.5K, cuyo pico corresponde al
minimo del flujo de calor como se puede observar en la figura.
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Figura 12: Curva de DSC de la aleacion Fe3;Co3sNbgB12Si1oCuy a la velocidad de

calentamiento de 40K/min.

En la Figura 12 se observa que el proceso de cristalizacion de la muestra ocurre entre los

820-870K, cuyo pico de cristalizacion es de 835.6K.
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Figura 13: Curvas de DSC de la aleacion FeszCo3sNbeB12Si1oCuq a diferentes veloci- dades
de calentamiento.

En la figura 13 se muestras las curvas de DSC de la aleacion en estudio a las velocidades
de calentamiento de 5, 10, 20 y 40 K/min. Se observa en ella que a medida que aumenta
la velocidad de calentamiento, tanto el inicio como el pico de cristalizacion se trasladan a
temperaturas mayores, indicando con ello la cinética del proceso de cristalizacion. Estos
resultados se evidencian en la tabla 1.

Velocidad de calentamiento (K/min) Ti Tp
5 807K | 827,3K
10 810.1K | 834,5K
20 825K | 845,9K
40 846K | 856,9K

Tabla 1: Temperaturas de inicio y de pico de la cristalizacion, obtenidas a partir de la
técnica de DSC.
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4.2. Energia de activacion del proceso de cristalizacion de la aleacion
amorfa Fes7;Co35NbgB1> SiioCus.

Por medio de la variacion de temperatura de pico de cristalizacion (Tp) y la temperatura de
inicio (Ti), con la velocidad calentamiento (8) se pudo calcular las energias de activacién
del proceso: Energia de activacion debido a la temperatura de pico (Ep) y energia de
activacion debido a la temperatura de inicio del proceso (Ei). Para ello, se utiliz6 el método de
Kissinger, el cual fue descrito en el capitulo anterior (apartado 2.1.10). En la figura 14,se
muestran los resultados obtenidos de la representacion de In(8/T 2) vs 1/T siendo T la
temperatura de inicio y la temperatura de pico. Obteniéndose del ajuste de los puntos de
cada recta el valor de la energia de activacion del proceso de cristalizacion.

8 1 = T=T
¢ T=T
p

9

-11 4 u

Ln(p/T?)

-12 4 -

-13 -

10%T

Figura 14: Energia de activacién para la temperatura de inicio y temperatura de pico, a
diferentes velocidades de calentamiento de 5, 10 20 y 40 K/min.

En la figura 14 se observan las energias de activacion del inicio y el pico de cristalizacion
de la aleacién amorfa crisalina usando el método de kissinger por medio de la pendiente
de la recta que se observa en la tabla 2.
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Energia de activacion
Velocidad de calentamiento K/min 103/Ti 103/Tp
5 1,266624446 | 1,211020285
10 1,26179781 | 1,198264912
20 1,246136975 | 1,187394619
40 1,228214545 | 1,171234481

Tabla 2: Temperaturas de inicio y de pico necesarias para que se empiece a dar la energia
de activacion correspondiente a diferentes velocidades de calentamiento.

De los resultados obtenidos se observa un incremento en la energia de activacion; existe
también una diferencia entre los valores obtenidos en la £; = 47,843+ 23,37J/mol
y Ep = 50, 807 24, 64J/mol; lo cual nos da entender que a medida se aumenta la
temperatura la energia de pico para romper la barrera amorfo-cristal sera mucho mayor
que la energia necesaria para el inicio de la cristalizacion. Los valores obtenidos de la
energia de activacion son del mismo orden de magnitud segln lo reportado en la literatura
por Han. Y, Chen. S [13-14], para ellos esta energia es atribuida a la aparicion de la fase
cristalina.

4.3. Caracterizacion térmica de la aleacién amorfa
F€37C035Nb63125i10CU1 pOI’ TGM.

Las figuras 15 y 16 muestran la curvas de TGM obtenidas a las velocidades de calen-
tamiento entre los 2 y 10 K/min. Se observa en ellas primero una disminucion del peso
magnético que corresponde a la transicion de fase ferro-paramagnética del material amor-
fo (temperatura de Curie). Luego permanece estable el peso magnético (estado paramag-
nético) y posteriormente se observa el aumento del peso magnético, lo que corresponde a
la aparicion de la fase cristalina magnética y finalmente se observa una disminucion del
peso magnético correspondiente a la temperatura de Curie de la fase cristalina del hierro
puro.
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Figura 15: Curva de TGM de la aleacidén Fe3;Co3sNbeB12Si1pCus con velocidad de
calentamiento de 2K/min.

En la figura 15 se observa una disminucion del peso magnético entre 300 y 670K, lo
que indica que la aleacion Fes37Co3sNbgB12SiioCuq €esta experimentando una transicion
de fase de ferromagnética a paramagnética. Entre los valores de temperatura de 671 y
820K se puede observar que el peso magnético disminuye hasta un valor de 0, pero entre
los 821 y 970K se observa que el peso magnético aumenta considerablemente, lo que
corresponde a la fase magnética cristalina y finalmente se observa una disminucion en el

peso magnético apartir de los 971K correspondiente a la temperatura de Curie de la fase
cristalina del hierro.
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Figura 16: Curva de TGM de la aleacidén Fe3;Co3sNbeB12Si1oCus con velocidad de
calentamiento de 10K/min.

En la figura 16 se observa una disminucién del peso magnético entre 300 y 680K, lo
que indica que la aleacion Fes;Co3sNbgB12SiioCuq esta experimentando una transicion
de fase de ferromagnética a paramagnética. Entre los valores de temperatura de 681 y
810K se puede observar que el peso magnético disminuye hasta un valor de 0, pero entre
los 811 y 960K se observa que el peso magnético aumenta considerablemente, lo que
corresponde a la fase magnética cristalina y finalmente se observa una disminucion en el
peso magnético apartir de los 961K correspondiente a la temperatura de Curie de la fase
cristalina del hierro.
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Figura 17: Curvas de TGM de la aleacion FesyCossNbeB12Si10Cus a velocidades de
calentamiento de 2 y 10K/min.

En la figura 17 se muestran las curvas de TGM para la composicion de estudio, obtenidas
a las velocidades de calentamiento de 2 y 10 K/min. Del analisis de la figura, se observa
una primera caida en el peso magnético asociada a la transicién ferro-paramagnética de la
aleacion amorfa, correspondiente a la Tc de la fase amorfa. También se presenta de forma
ampliada el rango de temperatura en que tiene lugar la transicién ferro—paramagnética del
amorfo y los valores de temperatura de Curie obtenidas en ambas velocidades de ca-
lentamiento, Tc = 649K para la velocidad de calentamiento de 2 K/miny Tc = 665K para
la velocidad de calentamiento de 10 K/min. Comparando estos valores, es mayor elvalor
de la Tc para la muestra con mayor velocidad de calentamiento (L0K/min). Resul- tados
similares aparecen reportados en la literatura [16-18], y concuerdan en el hecho deque al
aumentar la velocidad de calentamiento a la cual se estid calentando la muestra, la
temperatura de Curie de la fase amorfa se desplaza hacia temperaturas mas elevadas.

Se observa también que al aumentar la velocidad de calentamiento, los rangos de tempe-
ratura para ambas muestras en su estado paramagnético son:

= Para la velocidad de 2K/min el rango de temperaturas fue de 749.99 a 750.74K (A
T=0.75K).

= Para la velocidad de 10K/min el rango de temperaturas fue de 772.08 a 772.96K
(A T=0.88K).
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5. CONCLUSIONES

Del estudio del proceso de nanocristalizacion de aleacion amorfa magnética blanda de
composicion Fe3zCossNbeB12SitoCuqs por medio de las técnicas de DSC y TGM se
obtuvieron las siguientes conclusiones:

= Se logr6 analizar el proceso de cristalizacion de la aleacion haciendo uso de la
técnica de calorimetria diferencial de barrido (DSC) a diferentes velocidades de
calentamiento, por medio de la aparicion de picos exotérmicos correspondientes a
la cristalizacion del material. Se logré determinar que el proceso de cristalizacion
ocurre en un rango de temperaturas entre los 810 y 870K.

= Se logré determinar que el proceso de cristalizacion es un proceso cinético, con
una energia de activacion inicial del proceso con un valor de E; = 47, 843 +
23, 37J/mol y una energia de activacion del pico de cristalizacion £, = 50, 807 +
24, 64J/mol.

= Usando la tecnica de TGM se determind que el rango de temperaturas de transicion
cuando el material pasa de ferro a paramagnético esta entre los 300 y 680K. Los
valores de la temperatura de Curie obtenidas para ambas velocidades de calenta-
miento fueron de 649K para la velocidad de calentamiento de 2 K/min y de 665K
para la velocidad de calentamiento de 10 K/min.
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