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Resumen. Algunas peliculas de aleaciones amorfas de tierras raras (TR) y metales
de transicién (MT) se caracterizan por tener propiedades magnéticas, eléctricas, me-
cdnicas y magneto Opticas de gran interés para la construccion de sistemas de al-
macenamiento de informacién y dispositivos magnéticos de control. Estas peliculas
pueden presentar alta anisotropfa magnética perpendicular uniaxial (AMP) con el eje
preferencial de magnetizacidn, sin campo magnético externo, orientado perpendicu-
larmente al plano de la pelicula. Las caracteristicas mencionadas se pueden obtener en
aleaciones con contenidos de TR que abarcan un amplio rango y la seleccién adecuada
del método de obtencién de las aleaciones. En este trabajo se prepararon aleaciones

en la composicién Tb . Fe . para la preparacién de blancos a partir de los cuales

0.743.
se crecieron peliculas delgadas por pulverizacién catédica DC. La aleacién se realizé a
partir de precursores quimicos de alta pureza Tb (99.999%) y Fe (99.999%) molidos

en un sistema planetario de alta energia Pulverisette Fritsch 7, durante 48 horas, pre-
via preparacién de los polvos en una cdmara de guantes con atmdsfera de Ar.

En el presente articulo se reportan las propiedades estructurales de los polvos una vez
molidos obtenidas mediante difraccién de rayos X (DRX). Las transiciones de fase
magnética por espectroscopia Mossbauer de transmisién (EM) a temperatura ambien-
te y las propiedades magnéticas extrinsecas en un sistema de medida de propiedades
fisicas (Physical Property Measuremant System PPMS ).
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Abstract. Some thin films of amorphous alloys of rare earth (RE) and transition met-
als (TM) are characterized by magnetic properties, electrical, mechanical and mag-
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neto-optical of great interest for the construction of storage systems and magnetic
devices control. These films exhibit high uniaxial magnetic anisotropy perpendicular
(AMP) with the preferential axis of magnetization, without external magnetic field,
oriented perpendicularly to the plane of the film. The above features are available
in TR content alloys covering a wide range and selection of appropriate method of

obtaining alloys. In this work we prepared alloys in the composition Tb,. Fe, _ .. for

0.743"
the preparation of targets from which thin films grown by DC sputtering. The alloy

was carried out from high purity precursors Tb (99.999%) and Fe (99.999%) milled
in a planetary system of high energy Polycet Frish 7, for 48 hours after preparation of
the powders in a glove box with Ar . In this paper we report the structural properties
of the powders milled once obtained by X-ray diffraction (XRD), Magnetic phase
transitions for transmission Mdssbauer spectroscopy (MS) at room temperature and
extrinsic magnetic properties in a Measurement System Physical Properties (PPMS).

Keywords: XRD, Méssbauer, TbFe.

1. INTRODUCCION

La existencia de la AMP en ciertas peliculas delgadas de aleaciones amorfas de TR-
MT con su eje de magnetizacién preferencial normal al plano de la pelicula sin cam-
po magnético externo ha suscitado el interés de numerosos investigadores del campo
de nuevos materiales y, en especial, del magnetismo desde que fue descubierta en
1973 (Chaudhari, 1973). A partir de este descubrimiento, se desarrollaron estudios
detallados de las propiedades magnéticas de estos materiales, los cuales sirvieron de
base para ser aplicados como medios de almacenamiento de informacién magneto
dptica y otros dispositivos (Morishita, 1985; Kirchmayz, 1978). Sin embargo, el ori-
gen de sus propiedades magnéticas y, en especial, el de la AMP y su dependencia de la
naturaleza particular de cada aleacién de TR-MT de acuerdo con el contenido de la
TR, asi como su evolucién con el tiempo y la temperatura del proceso de obtencién,
siguen siendo objeto de gran nimero de publicaciones cientificas. Las cuestiones
fundamentales tienen que ver con el origen de la AMP y el acoplamiento magnético

entre las TR y MT en polvos y peliculas.

Chaudhari et al. en 1973, por ejemplo, mostraron que la magnetizacién de satu-
racién a temperatura ambiente adquiere notorias variaciones cuando se cambia la
composicién de TR en los blancos pulverizados; este cambio en la magnetizaciéon
como funcién de la composicidn se interpreté respecto del acoplamiento antiferro-
magnético entre los sistemas de espines de las TR y los MT.

Por otro lado, dada la alta resistividad que presentan estas aleaciones, la conducti-
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vidad térmica no es muy elevada, lo que permite tener en ellas regiones de calenta-
miento local, requisito indispensable para la lectura y escritura de medios magnéticos
(Shau, 1990 ; Avignant et al., 1998). Ademds, al variar la composicién de las TR es
posible obtener temperatura de curie (Tc) por debajo de 200 °C y existe, ademds,
una temperatura de compensacién cercana a la del ambiente en la que se anula la
imanacién. A esta temperatura el campo coercitivo, que es inversamente propor-
cional a la magnetizacién total, es muy alto y asegura la estabilidad de los dominios
magnéticos, por lo que es otro requisito para el almacenamiento de informacién, lo
que las hace atin mds interesantes como medios magneto6pticos (Avignant et al.,

1998; Soliman, et al., 2009).

En el presente articulo se reportan los resultados obtenidos de las propiedades mag-

néticas de aleaciones de Tbo,257Feo,743

48 horas, con el fin de preparar blancos para la produccién de peliculas delgadas

molidos en una atmésfera de argén durante

en esta composicion. Se investigaron las propiedades estructurales por medio de di-
fraccién de rayos X (DRX), las transiciones de fase magnética por espectroscopia
Méssbauer (EM) y las propiedades extrinsecas mediante PPMS.

2. METODO EXPERIMENTAL

Las muestras se prepararon por aleamiento mecdnico de polvos en la composicién
Tb,,. Fe, ., molidos durante 48 horas en un molino de alta energfa pulverisette 7
a 280 rpm. Los polvos se depositaron en jarras de acero inoxidable con esferas del
mismo material de didmetro de 11 mm. La mezcla de polvos se realizé en cdmara
de guantes construida para controlar la atmdsfera de Ar. La molienda se realizé en
atmésfera de argdén, con una relacién peso esfera-peso muestra de 20:1. Las aleacio-
nes se realizaron a partir de polvos de 40 mesh y el 99% de pureza segin distribui-
dor Meldrich. La caracterizacion estructural se realiz6 en un difractémetro Phillips
modelo PW-1710-Based, con fuente de radiacién CuK, | = 0.15406 nm, filtro y
portamuestra de aluminio, tensién del generador y corriente de 40 kV y 30 mA, res-
pectivamente, operando en modo continuo entre los dngulos 26=20° y 20=90°, con
un paso de 0,02 y un tiempo de exposicién de 1,25 segundos por paso. El patrén de
difraccién se ajust6 usando el programa Maud Varret F y Teillet, 2002).

El espectro Mossbauer a temperatura ambiente del polvo molido fue analizado
mediante espectroscopia Mossbauer de transmisién utilizando un espectrémetro
Maéssbauer convencional en el modo de aceleracién constante. La radiacién gamma
proveniente de una fuente de Co 57 en matriz de Rh fue detectada mediante un
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contador proporcional. El espectro fue ajustado con un sexteto y un doblete usando
el programa Mosfit (Lutterotti, 1990).

Las propiedades magnéticas extrinsecas fueron llevadas a cabo por medio de un

sistema PPMS.

3. ANALISIS DE RESULTADOS
3.1 Difraccién de rayos X

En la figura 1, se puede observar el difractograma de rayos X del sistema TbOAmFeOA7 "
obtenido del polvo molido durante 48 horas. El difractograma no presenta picos de
difraccién agudos, las lineas se observan anchas y de poca intensidad, y muestra que
la energfa transferida a las particulas de polvo durante las colisiones en la molienda es
tan grande que facilita la mayor tendencia a un desorden cristalino a partir del cual
se hace posible la transicion al estado amorfo que lo tipifica. Como consecuencia, el
difractograma se caracteriza por presentar un pico ancho de baja intensidad y picos
superpuestos procedentes a los halos de la fase amorfa, que indican la coexistencia de
una fase amorfa y otra cristalizada. El pico ancho se encuentra localizado en 30° y
otros de muy poca intensidad en 36° y 52° asociados a una fase de nitruro de terbio,
en 44° un pico de intensidad alta y mds agudo y uno de muy baja intensidad locali-
zado en 62° que corresponden a la fase a-Fe . En el pico agudo se encuentra solapada
un fase de nitruro de hierro. Los pardmetros de red y tamafo de cristalito medio de
estas estructuras se presentan en la tabla 1.
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Figura 1. Difractograma de polvos de Tb , Fe . molidos durante 48 horas. (Fuente:
Difractograma tomada en el la Universidad del Valle a la muestra de polvo de TbFe).
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Tabla 1. Pardmetros de DRX para polvos de TbFe

Pardmetro de Red Tamano de cristalito | Fraccién de volumen

'BCC | Fe | A-287A:£001A | 138Ax1A | 59% |
(Cébica | TN | a=b=-c=515A01A | 26Ax1A | 41% |

Nota: El valor de la fraccién de volumen corresponde a los valores obtenidos a partir del soffware Maud.

Fuente: Valores obtenidos por medio del software Maud. Estos valores corresponden
al andlisis realizado de los datos obtenidos de los difractogramas de la muestra de

TbFe.

3.2 Espectroscopia Mossbauer

En la figura 2, se muestra el espectro Mossbauer del polvo de Tb, Fe . molido

0.2

a 48 horas. El espectro se ajusté con dos componentes: un sexteto y57un doblete. El
sexteto presenta un campo hiperfino de 32,4 teslas que indica que es un sitio rico en
hierro con presencia de algunos dtomos de Tb, los cuales producen distorsiones al
campo y asimetria a sus nicleos. Los resultados Mdssbauer se presentan en la tabla 2.
El doblete se asocia a sitios de hierro pobres en hierro, posiblemente a la presencia de

dtomos de nitruro de terbio observados en el difractograma de rayos X.
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Figura 2. Espectros Méssbauer de Tb, Fe . tomados a temperatura ambiente. (Fuente:

0.257
espectro Méssbauer tomado en la Universidad del Tolima a la muestra de polvo de TbFe).
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Tabla 2. Pardmetros Méssbauer de polvos Tb

0. 257 0 473
_____
| Dobleee | 0174 | 1264 | | |
| Sexteo | 0073 | 0034 | 3246 | 90 |

Nota: Los valores el campo hiperfino medio (CH) estdn en teslas y el corrimiento isométrico (DI) y el desdoblamien-
to cuadrupolar (SQ) en mm/s.

Fuente: Valores obtenidos por medio del software Mosfiz, estos valores corresponde al andlisis realizado de los datos
obtenidos del espectro Méssbauer de la muestra de TbFe.

3.3 Medidas de magnetizacién

Los ciclos de histéresis se obtuvieron a temperaturas de 9 K, 90 K 'y 300 K tomado
con un campo mdximo de 3 T, que se encuentran registrados en la figura 3. Los
valores de las propiedades extrinsecas se encuentran en la figura 4, 5, y 6. De los
resultados obtenidos se puede observar que los valores de la coercitividad estdn en un
rango de 100 a 540 Oe que indica que los polvos molidos de TbFe a 48 horas son
magnéticamente semiduros a temperatura ambiente y magnéticamente duros por
debajo de la temperatura ambiente (Jiles, 2003; Cullity, 2009; O“Handey, 1999),
con magnetizacién de saturacién de 37 emu/g a 40 emu/g. Podemos observar, ade-
mis, que los valores de la magnetizacién de saturacién disminuye con el incremento
de la temperatura (ver figura 4), atribuyéndose esta disminucién a la agitacién tér-
mica producida por el calentamiento de la muestra durante la obtencién del ciclo
de histéresis, dado que el nimero de momentos alineados por unidad de volumen
disminuye.

La figura 5 muestra la variacién del campo coercitivo en funcién de la temperatura,
observindose que la coercitividad disminuye con el aumento de la temperatura que
indica que con el incremento de la temperatura las muestras se vuelven menos resis-
tivas a desmagnetizarse.
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Figura 3. Curva de histéresis de la muestra molidas a 48 horas a temperaturas de 9 °C, 90 °C y
300 °C. (Fuente: curvas de histéresis tomadas a partir de un PPMS en la Universidad del Valle a
la muestra de polvo de TbFe).

Tabla 3. Valores correspondientes a la magnetizacién de saturacién (Ms), campo coercitivo (Hc)
y campo remanente (M)

Temperatura (K) MS (emu/g) Mr (emu/g)
9 40 540 15

90

38

315

10

300

37

100

4

Fuente: Valores obtenidos por medio del andlisis realizado a los datos de las curvas de histéresis de la muestra de

TbFe.
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Figura 4. Variacién de la magnetizacién de saturacién con la temperatura para el polvo TbFe
molido en 48 horas. (Fuente: figura correspondiente a los valores obtenidos de las curvas de
histéresis correspondientes a Ms de la muestra de TbFe.
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Figura 5. Variacién del campo coercitivo con la temperatura para el polvo TbFe molido en
48 horas. (Fuente: figura correspondiente a los valores obtenidos de las curvas de histéresis
correspondientes a Ms de la muestra de TbFe.
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Figura 6. Variacién del campo remanente con la temperatura para el polvo TbFe molido en
48 horas. (Fuente: figura correspondiente a los valores obtenidos de las curvas de histéresis
correspondientes a M de la muestra de TbFe).

4, CONCLUSION

Los polvos de TbFe en la composicién Tb, . Fe, _, . obtenidos por aleamiento meca-

0.743
nico por 48 horas presentan un comportamiento magnéticamente semiduro a tem-

peratura ambiente y magnéticamente duro por debajo de la temperatura ambiente
con magnetizacién de saturaciéon por debajo de 40 emu/g.
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