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Resumen

Este trabajo reporta las propiedades estructurales y magnéticas de aleaciones del sistema
Nd,Fe,B, procesadas por aleamiento mecdnico con diferente tamafio de esferas. Las
muestras se caracterizaron por espectrometria Mossbauer y difraccion de rayos X. Las
muestras fueron molidas por periodos de 48 horas usando esferas de 11 y 15mm de didme-
tro. Los espectros Massbauer de las muestras fueron ajustados con varios componentes:
un sexteto, una distribucion de campo hiperfino asociados a una fase de hierro (a-Fe) y
una fase desordenada a base hierro, para la muestra molida con esferas de 11mm; adicio-
nalmente, con un componente paramagnética, para la muestra molida con esferas de
15mm. Los patrones de difracciéon de rayos X de las aleaciones muestran la presencia de
dos estructuras: una BCC de tipo a-Fe y una estructura amorfa, asociadas al sextetoyala
distribucién de campo hiperfino de acuerdo con los resultados Mossbauer.

Abstract

This paper reports the study of the effect of the ball size in the structural and magnetic
properties of Nd,Fe,B alloys rescarched by spectrometry Méssbauer and x-ray
diffraction. The samples were ground for 48 hours using balls of 15 and 11 mm of
diameter. The Méssbauer spectra of the samples were fit with several components: a
sextet and hyperfine field distribution associated to an iron phase (a-Fe) and a
disordered iron-based phase, respectively, for samples using balls of 15 mm and
additionally from a paramagnetic phase for samples using balls of 11mm. The patterns of
X-rays diffraction of alloys show the presence of two structures: a BCC of a-Fe type and
an amorphous one, associated to the sextet and the hyperfine field distribution in
agreement with the Méssbauer results.
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INTRODUCCION

El sistema Nd-I'e-B es de interés de estudio por las propiedades magnéticas que presen-
ta [1,2]. Este sistema presenta dos fases: una fase magnética dura, usualmente la fase
Nd,Ie ;4B y una fase magnética blanda, a-I'e o I'e;B. Existen diversos procesos de manu-
facturacién usados para obtener la aleacidn, tales como melt-spinning, fundicién por
arco, aleamiento mecdnico, sputering entre otros.

En previo trabajo sobre aleaciones de Nd-Fe-B obtenidas por aleamiento mecénico se
observa que, para tiempos mayores a 6 horas de molienda, este sistema presenta la fase
blanda a-Fe y una fase amorfa a base de Fe [3]. En este trabajo, se prepararon aleacio-
nes del sistema Nd,Fe 4B por aleamiento mecdnico con diferente didmetro de esferas
para estudiar la influencia del tamaio de esferas en las propiedades estructurales y mag-
néticas.

DESCRIPCION EXPERIMENTAL

Se uso la técnica de aleamiento mecdnico para mezclar polvos de alta pureza de Fe (58
nm), Nd (-40 mesh) y B (2 pm) usando una composicion inicial de Nd,Fe,,B L.a molien-
da se realiz6 en atmosfera de aire usando un molino planetario de alta energia, Fritsch
pulverisette 7, con jarras de acero inoxidable de 50 ml de volumen y esferas del mismo
material con 15y 11mm de didmetro. Las condiciones para la molienda fueron de 280
revoluciones por minuto, razén de peso entre esferas y polvo de 20:1(para esferas de
15mm) y 40:1 (para esferas de 11mm), y el tiempo de molienda de 48 horas.

Los espectros Méssbauer se obtuvieron a temperatura ambiente usando un espectré-
metro Méssbauer de transmisién con una fuente radioactiva de cobalto 57 inmersa en
una matriz de rodio. Los espectros fueron ajustados con sextetos, distribucién de cam-
po hiperfino y dobletes usando el programa MOSFIT [4] y se representaron con la ayuda
del programa ORIGIN. El andlisis de rayos X para establecer la estructura y pardmetros
de red se realizaron usando un difractémetro con radiacién Ko deCu, y los patrones se
ajustaron usando el programa MAUD [5].

RESULTADOS Y ANALISIS

La figura 1 muestra el patrén de difraccién de polvos con la composicion Nd,Ie ,B mo-
lidos por 48 horas, usando esferas de acero inoxidable de 15 y I Imm de didmetro. Para
la muestra molida con esferas de 15mm (fig. 1a) se observa la presencia de las fases a-I'e
y Nd,Os y algunos picos adicionales en 30.3°, 35.3°, 50.4° y 60° que pueden ser atribui-
dos a una fase amorfa de tipo Nd,Fe;., como se reporta [3,6]. Para la muestra molida con
esferas de 11mm, las lineas de estos picos son mucho mds anchas. Sin embargo, se nota
la presencia de las fases a-Fe y Nd,O:s.

La figura 2 muestra el espectro Mossbauer a temperatura ambiente de la muestra
Nd,Fe 4B molida con esferas de acero inoxidable de 15mm de didmetro. El espectro
fue ajustado con dos componentes: (i) un sexteto asociado a  a-Fe y (i) una
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Figura 1. Patrén de difraccion de rayos x de aleaciones Nd,Fe,,B molidas por 48 horas, usando es-
feras de acero inoxidable de 15 mm y 11 mm de didmetro..
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Figura 2. Espectro Méssbauer de Nd,Fe, B molidas por 48 horas con esferas de 15mm.

distribucion de campo hiperfino (HFD) asociado a una fase a base de hierro desorde-
nada, de acuerdo con lo reportado por D. Oyola y otros [3]. Los resultados de sus para-
metros hiperfinos se presentan en la Tabla 1.

La figura 3 muestra el espectro Mossbauer a temperatura ambiente de la muestra
Nd,Fe 4B molida con esferas de acero inoxidable de 1 1mm de didmetro. El espectro fue
ajustado por medio de un sexteto, una distribucién de campo hiperfino y un doblete an-
cho. De acuerdo con los resultados de difraccion de rayos X, ellos pueden ser asociados
o-Fe y a una fase a base de hierro desordenada, que presenta dos tipos de sitios: uno, fe-
rromagnético que corresponde a la distribucién de campo hiperfino y otro, paramagné-
tico que se relaciona con el doblete, respectivamente. Los resultados de sus pardmetros
hiperfinos se presentan en la Tabla 1.
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Tabla 1. Parametros Mossbauer de aleaciones de Nd,Fe ,Be. Los valores del Campo hi-
perfino medio (MHF) estdn en Tesla. El corrimiento isomérico (3), Ancho de linea (I')
y desdoblamiento cuadrupolar (SQ) estdn in mm/s.

. 3 r (ON) MHF
Diametro Componente (mm/s) | (mmjs) | (mmfs) | (T) %
Sexteto (a-Fe) 0.003 0.35 0.00 32.9 58
15 mm
HFD (fase desordenada a base de Fe) 0.015 21 42
Sexteto (a-Fe) 0.006 0.46 0.00 32.8 58
11 mm HFD (fase desordenada a base de Fe) 0.126 27 11
Doblete (fase paramagnética) -0.155 0.95 1.02 31
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Figura 3. Espectro Mossbauer de Nd,Fe,,B molidas por 48 horas con esferas de 11 mm

CONCLUSIONES

El aleamiento mecdnico ha sido usado para preparar muestras del sistema Nd,Fe,B
con esferas de 11 y 15 mm de didmetro. En ambos casos se presenta una estructura
BCC asignada a a-Ie y una estructura amorfa asociada a una fase ferromagnética
para muestras molidas con esferas de 15 mm y para las muestras molidas con esferas
de 11 mm. Este amorfo tiene dos contribuciones: uno, ferromagnético y otro,
paramagnético.
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