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Resumen Es dificil procesar aceros eléctricos de alto contenido en silicio (>3,5 % Si). Esto se debe
principalmente, a problemas de fragilidad, aparicién de grietas durante la laminacién y
oxidacién. Sin embargo, existe un importante mercado para este tipo de acero en
aplicaciones eléctricas debido a la favorable influencia que ejerce el Si sobre la
magnetoestriccion, las pérdidas eléctricas y la resistividad eléctrica. Como proceso
alternativo, se sumergieron substratos de acero con 3 % de silicio en una aleacién
hipereutéctica Al-25 % Si, en un simulador de recubrimiento por inmersién en caliente.
En los ensayos se utilizaron diferentes tiempos de precalentamiento y de inmersién. En la
segunda fase de la investigacién se llevaron a cabo recocidos de difusién en el mismo
simulador para difundir una cantidad suficiente de Si en el acero. Las capas obtenidas y el
substrato se caracterizaron mediante microscopia electrénica de barrido y anélisis EDS
observandose que: ‘
® en todas las capas aparecen fases intermetélicas de acuerdo al diagrama ternario
Fe-Si-Al

® se forma la estructura ordenada DO; (Fe;Si), si el tiempo de inmersién y/o de difusién
es suficiente, evidencidandose la difusién del silicio.
por doble inmersién se obtienen grandes dreas de Si puro en la capa depositada.

® todavia no se lograron en los experimentos realizados concentraciones homogéneas de
silicio en todo el espesor del substrato.

e célculos tedricos demuestran que gradientes de Si en el acero también mejoran las
propiedades magnéticas considerablemente.
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High silicon steel production through hot-dipping in Al-Si-alloy and diffusion annealing

Abstract It is difficult to process steel sheet with a high Si content (>3.5%Si), mainly because of its
brittleness and the appearance of cracks during rolling and oxidation. However, there is a
market for this steel in electrical applications because of the favourable influence of Si on
magnetostriction and electrical resistivity.

As an alternative process, 3% Si-steel substrates were coated with hypereutectic Al-Si-
alloys in a "hot-dip simulator" using different preheating and dipping times. The obtained
layers were characterised by SEM and EDS analysis. Diffusion annealing experiments were
performed to obtain sufficient amount of Si in the steel. It was observed that:
e intermetallic phases appear in the coating layers as according to the ternary Fe-Si-Al
diagram
® with a double dipping primary silicon crystals are formed in the surface layer
the ordered DOjs structure is present if the dipping and/or diffusion time is long enough
® homogeneous silicon gradients in the whole substrate thickness have not yet been

achieved
e theoretic calculations show that Si-gradient , also have beneficial effects on magnetic
behaviour
Keywords Electrical-steels. Hot-dipping. High-silicon-steel
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1. INTRODUCCION

Los aceros con alto porcentaje en silicio se usan en
equipos para aplicaciones eléctricas, tales como
motores, generadores, transformadores, etc. En-los
ultimos afios, los componentes eléctricos en estos
equipos han comenzado a operar a frecuencias
mayores de 400 Hz para lograr una mayor eficien-
cia y también la disminucién en el tamafio de los
mismos. Esto implica que el material seleccionado
debe tener pocas pérdidas en el rango de altas
frecuencias y una baja magnetoestriccién.

Aceros al silicio con 3% Si se utilizan amplia-
mente en estos equipos, pero las dptimas condicio-
nes, en términos de pérdidas, y la generacién de
ruido no han sido alcanzadas ain. Las propiedades
magnéticas pueden ser mejoradas adicionando ele-
mentos de aleacién como son silicio, en mayores
proporciones, aluminio, manganeso y fésforo. Para
aplicaciones eléctricas, las mejores propiedades se
obtienen cuando se adiciona 6,5 % de silicio en el
acero. Con esta composicion, la aleacién alcanza
una alta resistencia eléctrica y, en corresponden-
cia, bajas pérdidas por Eddy-currents, mientras que
la magnetoestriccién se hace cerol'¥. Sin embar-
go, el gran problema de altos porcentajes de silicio
es la ductilidad extremadamente baja de la alea-
cién resultante. Desde el punto de vista industrial
es muy dificil laminar acero con Si>4 %, debido a
la formacién de una superestructura ordenada del
tipo DOj3 con composicién FesSi (25 % atémico
de silicio). En un proyecto Brite-Euram®! llevado
a cabo en el laboratorio de Metalurgia de la Uni-
versidad de Gante en Bélgica, se logré laminar en
caliente aceros con silicio hasta 6,5 % obteniendo
un espesor final de 1,0 mm!®!. Problemas de oxida-
cién y de resistencia mecédnica no permiten reducir
mds el espesor por laminacién en caliente. La la-
minacién en frio y en tibio se estd estudiando en la
fase actual de ese proyecto. Se han desarrollado
muchos métodos adicionales para buscar una solu-
cién a este problema, como por ejemplo: técnicas
de difusién del silicio utilizando pastas aplicadas
en la superficie de la chapa™® y el método CVD
(Chemical Vapour Deposition) desarrollado por la
compafifa japonesa NKK*10v 111,

La produccién de acero de alto silicio por in-
mersién en un bafio liquido de Al-Si hipereutécti-
co, seguido por un recocido de difusién es un mé-
todo alternativo, desarrollado en nuestro labora-
torio, para la obtencién de esta clase de acero, evi-
tando los problemas en la laminacién derivados de
la fragilidad del material’™>'®!4 ¥ 151 Simules-
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neamente, la utilizacién de este método a escala
industrial resultaria mas barato que el uso de
métodos ya implantados®1°V 1 como el CVD
(Chemical Vapour Deposition).

En este estudio, una chapa de acero con 3 % de
silicio, todavia laminable hasta el espesor final de-
seado, se sumerge en un bafio hipereutéctico de
una aleacién Al-Si. Después, se aplica un recocido
de difusién para obtener una cantidad suficiente
de aluminio vy silicio en el acero, con el fin de au-
mentar la resistividad eléctrica y disminuir las pér-
didas magnéticas.

2. PARTE EXPERIMENTAL
2.1. Equipo utilizado

Se trata de un simulador comercial para el estudio
de procesos de recubrimiento en continuo por in-
mersién en caliente, de la marca RHESCA, que
permite reproducir todas las etapas del tratamiento
a partir de la chapa laminada en frio, tales como:

— simulacién del proceso de recocido en continuo
(tipo CAL 6 CAPL) bajo atmésfera controlada

— recocido bajo atmdsfera reductora para el con-
trol del estado de la superficie

— inmersién en bafios fundidos de diferentes tipos
y composiciones

— control del espesor del recubrimiento por tobe-
ras en forma de cuchilla (gas wiping system)

— enfriamiento controlado posterior a la inmersién

— tratamientos de recocido posterior (por ejem-
plo, del tipo "galvannealing")

El equipo consta de los siguientes elementos (Fig. 1):

— unidad de control del horno de fusién
— unidad de control del horno de infrarrojos para
los recocidos
— controlador general de procesos por ordenador
— columna central consistente en:
® una cdmara superior donde la muestra se in-
troduce en el equipo y se puede realizar el
enfriamiento rdpido de la misma después de
sumergirla. En la parte baja de esa cdmara se
encuentra el horno de infrarrojos donde se
puede recocer la muestra antes de la inmer-
sién y donde se puede realizar el recocido
posterior de difusién.
® una cdmara inferior, separada por una val-
vula de la cdmara superior, en la que se
encuentra el crisol con el metal fundido,
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Figura 1. Simulador de recubrimiento por inmersién en caliente.

Figure 1. Hot dip simulator.

donde se sumerge la muestra. El control del
espesor de la capa depositada se lleva a cabo
a través del soplado de N, y/o gas inerte por
las toberas antes mencionadas.

2.2. Metodologia

Las muestras, cuyas dimensiones son, generalmen-
te de 200 x 110 mm, se introducen en la cdmara
alta del equipo, en una mordaza que va desplazan-
dose por las diferentes secciones del simulador bajo
atmésfera controlada. La temperatura de la mues-
tra se monitoriza por medio de un termopar solda-
do a ella.

La muestra, limpiada previamente, se pre-
calienta en el horno de infrarrojos hasta la tem-
peratura deseada y bajo atmdsfera reductora de
N;+5 % H; en la cdmara inferior del equipo. Se
sumerge en la cdmara inferior del equipo, durante
un tiempo predefinido, en el bafio liquido, sin so-
plar gas al salir del mismo. Después de la inmer-
sién, la muestra se desplaza nuevamente hacia el
horno de infrarrojos donde puede hacerse el reco-
cido de difusién vy, finalmente, se enfria en la c4-
mara superior y se retira del equipo.

En la figura 2 se observa el esquema de la in-
mersién de la muestra en el bafio liquido del simu-
lador. El eje de las abcisas representa el tiempo (t)
y el de las ordenadas la profundidad (x) a la que se
encuentra la muestra en el bafio. La linea continua
representa el recorrido de la misma, indicando que
la muestra se introduce con una cierta velocidad
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Figura 2. Esquema de inmersién de la muestra en el bafio
liquido del simulador de recubrimiento en caliente.

Figure 2. Schematic representation of sample dipping.

en el bafio y una vez que llega al fondo, situado a
una distancia (x;) de la supetficie, permanece alli
un determinado tiempo (t;) el cual se denomina
tiempo de inmersion.

Un ordenador establece las velocidades de trans-
ferencia entre cada una de las etapas, la velocidad
de calentamiento y enfriamiento, el tipo de trata-
miento y la composicién y tipo de atmdsfera duran-
te el proceso. A su vez, se registran los pardmetros
de operacién del conjunto y el perfil térmico real.

La idea inicial del trabajo fue usar el simulador
de inmersién en caliente para depositar una capa
de silicio puro en un substrato de acero al silicio,
con 3 % Si, aproximadamente, para difundir luego
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el silicio en el interior de la chapa durante el reco-
cido. Debido a que el silicio puro tiene un alto
punto de fusién (1.414 °C), se seleccioné una
aleacion hipereutéctica de aluminio-silicio para re-
ducir la temperatura del bafio liquido tanto en el
simulador como en el posible proceso industrial.
Estudios previos realizados en el laboratorio
con aleaciones hipereutécticas Al-Si mostraron
que el mejor bafio correspondia a una aleacién de
23 a 25 % de Si, considerando las caracteristicas
térmicas del equipo y la calidad de las capas depo-
sitadas. En dichos experimentos la temperatura 6p-
tima del bafio se determiné variando la temperatu-
ra del mismo en pasos de 25 °C, desde 650 °C
hasta 825 °C. La mejor temperatura de acuerdo a
los resultados obtenidos fue encontrada a 800

oc[IZ]‘
2.3. Materiales y parametros utilizados

Para el presente estudio se seleccioné como subs-
trato un acero eléctrico industrial de grano orien-
tado con un espesor de 0.35 mm, cuya composi-
cién quimica se indica en la tabla I. Este acero se
elabor6 segin la ruta convencional de fabrica-
ci6n!"? incluyendo la descarburacién después del
segundo ciclo de laminado en frio, pero sin llevar a
cabo el recubrimiento de la chapa con pelicula de
MgO ni el recocido de recristalizacién secundaria
con la formacién de la capa vidriosa de forsterita

(silicato de magnesio)m. De este modo, fue posible
conservar una superficie limpia y capaz de aceptar
el depésito de silicio desde la fase liquida en la in-
mersién! 1415,

Se realizaron cuatro series de experimentos donde
se modificaron los siguientes pardmetros tecnolégi-
cos: la temperatura de precalentamiento de la
muestra, el tiempo de inmersién, la temperatura y
los tiempos de recocido de difusién. También, en
algunas muestras, se realiz6 una segunda inmersién
después de un recocido intermedio. La temperatura
del bafio liquido se mantuvo siempre constante a
800 °C.

La temperatura de las muestras se varié entre
650y 850 °C, y el tiempo de inmersién entre 0,1 y

Tabla I. Composicién quimica del substrato antes
de sumergir (% en masa)
Table I. Chemical composition of the substrate before
dipping (in wt %)

C Si Mn P S Al Nb Ti N
0.003 3.20 0.14 0.016 0.018 0.016 0.005 0.003 0.0008
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600 s. El tratamiento térmico posterior de algunas
de las muestras se limit6 a un enfriamiento rapido
por soplado de nitrégeno. En cambio, a otras se les
aplicé un recocido con temperaturas entre 700 y
800 °C, durante 60 s, seguido de un enfriamiento
controlado a -20 °C/min hasta 300 °C en princi-
pio lento vy, posteriormente, soplando nitrégeno.
Las capas obtenidas y el substrato se caracteriza-
ron mediante microscopia electrénica de barrido y
andlisis EDS (Energy Dispersive System). Las mues-
tras se prepararon usando pulido mecdnico con pas-
ta de diamante de 0,25 wm vy sin ataque quimico.

3. RESULTADOS EXPERIMENTALES

Durante la inmersién del substrato en el bafio
liquido se forman diferentes capas de compuestos
Fe-Si-Al. Con el fin de predecir qué fases pueden
formarse sobre el substrato de acero sumergido en el
bafio de la aleacién binaria Al-Si, es preciso utilizar
el diagrama ternario Fe-Al-Si, contenido en la
figura 31617 En la literatural®®'” se describe un
método aproximado para predecir las diferentes
capas que se pueden formar, basado en una variante
de la regla de Rhines aplicada sobre una proyeccién
de la superficie del liquidus en el diagrama ternario,
en lugar del corte isotérmico que deberia usarse
pero que no se encuentra en la literatura. Se traza
una linea recta, uniendo la composicién del
substrato (casi Fe puro) con la composicién del
bafio liquido (Al-25 % Si) y las zonas de fase tnica
atravesadas por esta linea indican qué fases pueden
aparecer en la capa depositada sobre el substrato.

/N
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e
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0 20 30 40 Py 80% 92 60 70 3 50 rA
Fe A Al

Figura 3. Aplicacién de la regla de Rhines sobre un
diagrama ternario Fe-Al-Si.

Figure 3. Rhines rules in the ternary diagram Fe-Al-Si.
Rev. Metal. Madrid 36 (2000)
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Evidentemente, la exactitud de la prediccién
depende de la exactitud del diagrama ternario
usadol'®,

De acuerdo a este procedimiento, las fases que
pueden aparecer (a partir del substrato) son:

1. M F€2A15

2.0 FeAl;

3. i) AlleC()SiS

4. Ts5 F66A115Sig

5. T4 Al}FGSiz

6. Si primario y constituyente eutéctico ternario

Sin embargo, en las muestras analizadas, las fa-
ses 0 (FeAls) y 75 (FegAl;sSis) no aparecen y el
resto de las fases sélo aparece dependiendo del
tiempo de inmersién y del recocido de difusion, de
acuerdo a la aproximacién de la regla de Rhines.

3.1. Muestras con temperatura de precalenta-
miento variable y sin recocido de difusion

En esta serie de experimentos la dnica variable fue
la temperatura de precalentamiento. Se precalen-
taron cinco muestras hasta temperaturas de 650,
700, 750, 800 y 850 °C, respectivamente, para su-
mergirlas posteriormente en el bafio liquido por
0,1 s y enfriarlas répidamente con Nj. No se aplicé
recocido de difusién.

En todas las muestras analizadas s6lo se observé
la formacién de tres capas, tal y como se aprecia en
la figura 4. Dichas capas se han identificado como
7, (Al},FesSis), adyacente al substrato, 74 (AlzFeSiy)
y el eutéctico, donde a la vez aparecen zonas de
silicio puro.

/ D Substrato

Eutéctico

AccV  Spot Magn  Det wp F———— 20pm
100kV 44 1300x BSE 99 als12

Figura 4. Capas formadas en la muestra precalentada a
800 °C. Capa A- 5. Capa B- 74.

Figure 4. Layers in the sample preheated at 800°C. Layer
A- 1y, layer B- 4.
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No se observé una clara influencia de la tem-
peratura de precalentamiento sobre las capas for-
madas: solamente a temperaturas més altas, la capa
adyacente al substrato T, deja de ser discontinua,
convirtiéndose en una capa bien definida a partir
de 800 °C. La cantidad de silicio depositado es si-
milar en todas las muestras.

Si el tiempo de inmersién, en vez de 0,1 s, se aumenta
a5 s en las muestras precalentadas a 850 °C, se observa la
presencia de la fase ordenada Fe;Si (DOs) adyacente al
substrato con un espesor aproximado de 1 jm, tal y como
se aprecia en la figura 5.

Al realizarse mediciones del espesor resultante
del substrato y del espesor total de las muestras,
incluyendo el recubrimiento y el substrato,
(Fig. 6), se observé que la temperatura de preca-
lentamiento no influye, practicamente, en el espe-
sor del substrato. Sin embargo, el espesor total

Substrato

Eutéctico

Gpot Magn Del WD b ] 20 i1
44 1300 BSE 99 al

0.1 segundos

Capa Fe:Si (1pm)

Substrato

Si puro

W e300 0
99

5 segundos

Figura 5. Capas depositadas con diferentes tiempos de
inmersion en muestras sin recocido de difusion.

Figure 5. Deposited layers with different dipping times and
without diffusion annealing.
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Figura 6. Espesor fotal (ET) y del substrato (ES) de una
muestra.

Figure 6. Total thickness (ET) and substrate thickness (ES) in
a sample.

aumenta, llegando a un maximo entre 700 y 750
°C, disminuyendo posteriormente. En el gréfico de
la figura 7 pueden apreciarse estas variaciones del
espesor en funcién de la temperatura de precalen-
tamiento.

3.2. Muestras con tiempo de inmersidn varia-
ble y con recocido de difusién constante

Las muestras se precalentaron a 850 °C y se sumer-
gieron en el bafio durante diferentes tiempos: 2, 5,
20, 100, 200 y 600 s. Posteriormente, se aplicé un
recocido de difusién a 800 °C durante 60 s, segui-
do de un enfriamiento a 20 °C/min hasta los 300
°C en el horno de infrarrojos, y otro final rdpido
en la cdmara superior soplando N,.

£500
2
5
0
284504+
("]
w

400+

3504

Y S ¥ ‘\‘/‘
300 } } i
700 800 900

Temperatura de precalentamiento °C
@ Espesor total A Espesor del substrato
Figura 7. Comportamiento del espesor total y del substrato

en funcién de la temperatura de precalentamiento (tiempo
de inmersién 0,1 s).

Figure 7. Total and substrate thickness vs. preheating
temperature (dipping time 0.1 s.)
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La muestra sumergida durante 600 s en el bafio
se disolvié completamente. En el resto se formaron
6 capas, identificindose como:

A- Fase ordenada
DO3 (FC3SI)

B- c FeAlz

C- T A13F€3Siz

D- T2 A112F66Si5

E- T4 A13F68i2

F- Eutéctico

En la figura 8 se muestran las capas obtenidas
después de las inmersiones durante 5, 20 y 200 s.
Con el recocido de difusién aplicado, el silicio puro
que se deposita después de la inmersién se difunde,
formando en el substrato la fase ordenada DO;
(capa A). Esta capa uniforme aumenta de espesor
con el tiempo de inmersion hasta los 100 s, mante-
niéndose luego aproximadamente constante con
un espesor de 11 wm. El espesor promedio del
constituyente eutéctico (capa F) disminuye con el
aumento del tiempo de inmersién (de 30 pm a
8 wm), manteniéndose constante a partir de los 20
s. Se observé también que T4 (capa E) aumenta
con el tiempo de inmersién y disminuye a partir de
los 200 s. En la figura 8 se observa una grafica que
describe los comportamientos de las capas mencio-
nadas anteriormente. En esta serie de experimen-
tos las zonas de silicio puro disminuyen considera-
blemente durante el recocido, debido a la difusién.

Las muestras con tiempo de inmersién de 5 s se
compararon con muestras con igual tiempo de in-
mersién, pero sin recocido de difusién. Se pudo
apreciar que la capa de la fase ordenada Fe;Si es
muy pequefia cuando no se aplica recocido de di-
fusién (~ 1 wm) y solo aparecen las capas T, T4 ¥
el constituyente eutéctico junto con el silicio pu-
ro. Después del recocido de difusién el espesor de
la capa de Fe;Si aumenta aproximadamente en 1,5
pm y se forman el resto de las capas.

El espesor original del substrato (0,35 mm)
disminuye durante la inmersién porque parte del
hierro se disuelve en el bafio de Al-Si liquido. Al
mismo tiempo, se forma una capa de productos
ternarios Fe-Al-Si sobre el substrato. En la figura 9
se aprecia que la diferencia entre el espesor del
substrato y el espesor total permanece constante:
sélo el substrato se estd disolviendo a través de la
capa depositada (se disolvié completamente
después de 600 s). Un tiempo de inmersién
superior a los 20 s no presenta ninguna ventaja en
cuanto a espesor de capa depositada.
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‘_,.r’
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Figura 8. Aspecto de las capas
observa la variacion del espesor

i

Substrato

® Capa A (FeaSi)
4 CapaF (eutéctico)
m CapaE (AbFelis)

10 100 1000
Tiempo de inmersion (s)
(escala log.)

depositadas después de diferentes tiempos de inmersion en el bafio. En la gréfica se
de dos diferentes capas, en funcién del tiempo de inmersion.

Figure 8. Aspect of the coating after different dipping times. The graph shows changes of thickness of the different phases

vs. dipping times.

500 T
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Figura 9. Variacion del espesor total y del substrato en
funcion del tiempo de inmersion de las muestras en el bafio.

Figure 9. Changes in the substrate and fotal thickness vs.
dipping time.

En cada muestra se hicieron perfiles de compo-
sicién quimica para determinar la distribucién del
silicio, hierro y aluminio en las capas y en el subs-
trato. La figura 10 muestra una gréfica donde se su-
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perponen 7 perfiles de silicio, de 40 puntos cada
uno, en la muestra sumergida durante 20 s. La ima-
gen de la derecha muestra las zonas donde se mi-
dieron los perfiles. Es posible distinguir en el grafi-
co las diferentes capas segin la concentracién del
silicio, correspondiéndose con las zonas identifica-
das en la fotografia.

3.3. Muestras con temperaturas de recocido de
difusion variable

La figura 11 muestra la secuencia seguida en el ex-
perimento. Las muestras se precalentaron a 850 °C
y se sumergieron en el bafio durante 5 s; posterior-
mente se aplicé el recocido de difusion a 700 y 800
°C, respectivamente, durante 60 s, seguido de un
enfriamiento controlado.

En la figura 12 se aprecian las diferencias entre
las capas obtenidas. A temperaturas de 800 °C el
espesor de la capa de Fe;Si es mayor, al igual que el
espesor de la capa 7, (Alj;Fe¢Sis), mientras que el
espesor de la capa { (FeAl,) es ligeramente menor.
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Figura 10. Perfiles de concentracién de silicio en la muestra
sumergida durante 20 s.

Figure 10. Silicon concentration profiles in the sample
dipped during 20 s.
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20°C/min

Enfriamiento rapido
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Inmersién Recocido de difusion ~ 11€mpo (s)

Figura 11. Tratamiento aplicado a las muestras con
temperatura de recocido de 700 y 800 °C.

Figure 11. Treatment applied to the samples annealed at
700 and 800 °C.

La tabla II muestra como varian los espesores pro-
medio de cada capa, asi como los espesores total y
del substrato, que varfan, en general, muy poco.
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' A 1 Substrato

Substrato

Substrato
Fe;Si N

Figura 12. Aspecto de las capas obtenidas con recocido de
difusién a 700 °C (a) y a 800 °C (b)

Figure 12. Aspect of the coating with diffusion annealing at
700 °C (a) and 800 °C (b)

Tabla Il. Espesores de las muestras recocidas a 700 y

800 °C
Table II. Thickness of the samples annealed at 700 and
800 °C
Espesores (uwm)  total substrato  Fe,Si L T

Recocido 700°C 415 344 0.84 190 6.80
Recocido 800°C 395 321 2.60 1.15 7.60

Substrato

S1 puro

t Magn Del WD F————— 20m
100kV 40 1700 BSE 96 alsi 16

Figura 13. Aspecto de las capas obtenidas en las muestras
con doble inmersién.

Figure 13. Aspect of the coating in the samples with double
dipping.
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3.4. Muestras con doble inmersion en el bafo

Se precalentaron una serie de muestras a 850 °C'y
se sumergieron en el bafio durante 20 s, aplicdndo-
seles posteriormente un recocido intermedio a
temperaturas de 650, 700 y 750 °C durante 10s. A
continuacién se sumergieron nuevamente en el
bafio durante 0,1 s, dejandolas enfriar lentamente
durante 10 s en el horno de infrarrojos, proporcio-
nindolas, a continuacién, un enfriamiento rapido
con nitrégeno en la cdmara superior.

Se observaron cuatro capas identificadas como:
fase ordenada Fe;Si, 73, T4 y constituyente eutécti-
co, donde aparecen grandes zonas de silicio puro,
tal y como se aprecia en la figura 13. Las muestras
con recocido intermedio de 700 y 750 °C no mos-
traron diferencias en cuanto al espesor de las ca-
pas, el espesor total de las muestras y la cantidad
de silicio puro. Sin embargo, la muestra recocida a
650 °C presenta una capa de eutéctica mucho ma-
yor: 47 wm de espesor en comparacién con 27um
de espesor en las anteriores. La cantidad de silicio
puro también es superior.

En comparacién con las muestras posteriormen-
te sumergidas solo una vez en el bafio y a las que,
posteriormente, se aplicé un recocido de difusién,
en estas muestras doblemente sumergidas, se obser-
va, claramente, una gran cantidad de silicio puro
adn sin difundir y a la vez una capa de la fase Fe;Si.

4. CONCLUSIONES

En todas las muestras estudiadas se observan fases
intermetdlicas de acuerdo al diagrama ternario Al-
Fe-Si, las cuales aparecen dependiendo del tiempo
de inmersién en el bafio y del recocido de difusion
posterior. En las muestras sin recocido solo apare-
cen tres capas, asi como silicio puro en la capa eu-
téctica. Al aumentar el tiempo de inmersién se
forma una capa de la fase ordenada Fe;Si debido a
la difusion del silicio. Por su parte, la temperatura
de precalentamiento de la muestras no evidencia
tener influencia sobre las capas formadas, apre-
cidndose, Gnicamente, que a la temperatura de 800
°C la capa T, deja de ser discontinua.

Con el recocido de difusién aumenta el nimero
de capas, debido a la difusién del silicio puro depo-
sitado después de la inmersion en el bafio, y apare-
ce la capa de la fase ordenada Fe;Si. Esta capa au-
menta de espesor con el tiempo de inmersion,
llegando a ser constante a partir de los 100 s. La

Rev. Metal. Madrid 36 (2000)
(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)

cantidad de silicio puro en la capa eutéctica, des-
pués del recocido, es minima.

Por doble inmersién se obtienen grandes dreas
de silicio puro en la capa depositada que, con un re-
cocido posterior, podrfan difundirse en el substrato.

Se logré un cierto grado de difusién de silicio en
el substrato, formandose una capa (A) de FesSi,
con concentracién fija de 25 % atémico de silicio.
El espesor de esta capa aumenta con el tiempo de
inmersion y se lograron espesores hasta de 11 pm.
Ensayos posteriores de recocido prolongado
demostrardn en qué medida es posible aumentar
este espesor. De todos modos, célculos tedricos
demuestran que, aitn cuando no se logre una
concentracién homogénea en todo el espesor, los
gradientes en silicio también mejoran, conside-
rablemente!!®!, las propiedades magnéticas.
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