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Nanoaleaciones bimetalicas de metales de transicion han atraido una gran atencion debido a sus

multiples aplicaciones tanto como catalizadores, amortiguamiento por sus propiedades magnéticas, o

en areas biomédicas debido al tratamiento del cancer por hipertemia. En este trabajo se reportan sintesis

y nanoestructuras de nanoaleaciones de FeNi. Las nanoaleaciones bimetalicas de metales de transicion

fueron obtenidas empleando polvos de Fierro y Niquel a una proporcion de 90/10, empleando molienda

micromecanica de alta energia. Las nanoestructuras de las nanoaleaciones fueron estudiadas empleando

una combinacion de técnicas experimentales de microscopia optico (MO, Optical Microscopy),

microscopia electronica de barrido (SEM, Scanning Electron Microscopy). Las mediciones obtenidas

de SEM permitieron observar estructuras jerarquicas de hasta 10 micras compuestas de estructuras

esféricas de tamafio nanométrico.
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Synthesis and Characterization of Bimetallic Nanoalloys of Transition
Metals (Fe, Ni)

ABSTRACT

Bimetallic nanoalloys of transition metals have attracted great attention due to their multiple
applications as catalysts, damping due to their magnetic properties, or in biomedical areas due to the
treatment of cancer by hyperthermia. In this work, synthesis and nanostructures of FeNi nanoalloys are
reported. The bimetallic nanoalloys of transition metals were obtained using iron and nickel powders at
aratio of 90/10, using high-energy micromechanical milling. The nanostructures of the nanoalloys were
studied using a combination of experimental techniques of optical microscopy (OM) and scanning
electron microscopy (SEM). The measurements obtained from SEM allowed to observe hierarchical

structures of up to 10 microns composed of spherical structures of nanometric size.
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INTRODUCCION

En recientes afios la investigacion y desarrollo de nuevos nanomateriales se han venido intensificando,
principalmente debido a sus propiedades fisicas y quimicas muy especificas respecto a los que presentan
los materiales tradicionales. Las aleaciones bimetalicas de metales de transicion han atraido una gran
atencion debido a sus propiedades fisica (magnéticas, dureza, entre otras). Dependiendo de la capacidad
que se tenga para controlar la composicion quimica, tamafio y forma se pueden desarrollar aplicaciones
en diferentes areas de investigacion y desarrollo. Algunas de las 4reas donde han sido en el campo de
electrocatalizadores (Carbone et al., 2023), catalisis (Li et al., 2023), amortiguamiento por sus
propiedades magnéticas suaves y en areas biomédicas debido al tratamiento del cancer por hipertemia
(Ban et al., 2011), entre otras. La investigacion y desarrollo de nuevas energias limpias de bajo costo
implementa el uso de aleaciones de metales. Donde el Niquel es uno de los elementos de los metales
mas baratos y de buen rendimiento en produccion de hidrogeno al integrarse en nuevos electrodos
nanoestructurados en la técnica experimental de electrocatalisis (Carbone et al., 2023).

La reduccion de dos agentes precursores metalicos puede ser controlados durante la sintesis para lograr
obtener nanomateriales con tamafio, forma, estructura morfologia y distribucion de nanoparticulas
bimetalicas o nanoaleaciones bimetalicas deseadas. Para controlar esos parametros se han utilizado
métodos de sintesis fisicos y quimico, tales como deposicion, reduccion hidrotérmica (Han et al., 2017),
molienda mecanica (Chicinas et al., 2004) (Chicinas et al., 2002) (Jiang et al., 1998) y métodos
solvotérmicos (Zhou et al., 2015), entre otros.

Varias de las aplicaciones en las que se han desarrollado este tipo de nanomateriales bimetalicos son
llevadas a cabo debido a sus morfologias. Diversas morfologias han sido obtenidas, tales como cadenas
de esferas (Cheng, 2015), estructuras columnares (Dhanalakshmi & Ravichandran, 2023),
nanoaleaciones cuasi esféricas polidispersas en tamafios (Li et al., 2023), aleaciones micrométricas
cuasi esféricas (Chicinas et al., 2004), tipo estrellas de mar (Nady et al., 2021), nanohojuelas (Kang,
2012), flores micrométricas formadas por estructuras de tipo lentejuelas (Liu et al., 2010),
nanoparticulas coraza-nucleo (Zhang et al., 2018), microestructuras de tipo champifiones (Han et al.,

2017), nanofibras, nanotubos de aleaciones metalicas, esferas huecas (Tong et al., 2008), nanocristales

(Ebrahimi & Li, 2003), nanoalambres (Zeng et al., 2014), etc.




La molienda mecanica es una técnica experimental de alta energia que permite llevar a cabo sintesis de
materiales, mas frecuentemente materiales con estructuras que no se encuentran en equilibrio tales como
aleaciones de componentes metalicas de elementos inmiscibles, fases amorfas, soluciones solidas
extendidas, entre otras (Gilev et al., 2003) (Paul et al., 2007) (Tsuchida, 2001). Esta técnica consiste en
introducir 2 o mas componente y balines de acero o de dgata, en un contenedor. La relacion entre la
masa de los balines y las muestras generalmente presentan una relacion de 20 a 1. El contenedor es
herméticamente sellado y en una atmosfera inerte con el objetivo de evitar contaminacion por
reacciones espurias. La técnica de molienda mecanica de alta energia produce colisiones a gran
velocidad del orden de m/s, entre el contenedor y balines, asi como balines con las muestras. Esta
técnica permite sintetizar aleaciones de mezclas de polvos de elementos quimicos puros o de elementos
parcialmente combinados que pueden ser distinguidos de los materiales molidos cuyas composiciones
quimicas permanecen iguales durante la molienda, sin embargo, las estructuras cristalinas o
microestructuras pueden ser diferentes.

En este trabajo se lleva a cabo un estudio de la morfologia de nanoaleaciones de Fierro y Niquel en
proporciéon de 90-10, empleando las técnicas experimentales de microscopia Optica invertido y
microscopia electronica de barrido. La técnica de molienda mecanica de alta energia fue empleada para
obtener las nanoaleaciones debido a que es una técnica de bajo costo y facil de mantener el control de
las estructuras que se desean obtener.

METODOLOGIA

Los materiales Fierro y Niquel fueron adquiridos de la empresa Sigma Aldrich en polvo y con una
pureza del 97% para el Fierro y del 99% para el Niquel, y fueron empleados sin previo tratamiento de
purificacion. Los tamafios promedio de los polvos indicados por Sigma Aldrich son de Fierro y Niquel:
0.325 y <50 micras, respectivamente. Mientras que las particulas nanométricas (aleaciones) se
obtuvieron por el método de molienda mecanica de alta energia empleando molinos planetarios Fritsch
Pulverisette 5 y 6 de alta energia (Figura 1A). En todas las muestras que se estudiaron se mantuvo

constante la razon Fe para diferentes estequiometrias: NijxFex [x= 0.9] llevando la molienda por 36

horas a 400 RPM con pellets de acero de 4, 6 y 8 mm de diametro en contenedores de Nylamid de 250




ml de capacidad (Figura 1B), considerando una relacion de bolas y masa a polvos de 20:1 utilizando 3
gramos de muestra total para nuestra sintesis.

Las microfotografias opticas fueron obtenidas empleando un microscopio Optico invertido metalurgista
de la marca LABOMEX modelo MET 400 con un objetivo 100X, mientras que las microfotografias de
microscopia electronica de barrido (SEM) fueron realizadas microscopio de la marca JEOL, modelo

JSM-7800F.

Figura 1. A. Molinos planetarios Fritsch Pulverisette 5 y 6 de alta energia. B. Molino planetario Fritsch
modelo Pulverisette 6 con un tazon de 250 ml.

Fuente: Propia




RESULTADOS Y DISCUSION

En la Figura 1B se presenta el molino planetario Fritsch modelo Pulverisette 6 con un tazoén de 250 ml
que es empleado como reactor de alta energia. Estos molinos de alta energia al mismo tiempo que
reducen el tamafio de los componentes en polvo de los reactantes (Fe y Ni), generan energia térmica
suficiente para formar agregar 2 o mas elementos creando aleaciones, estructuras cuasi estables.

Las caracterizaciones morfologicas de nanoaleaciones de FeNi fueron llevadas a cabo empleando las
técnicas experimentales de microscopia optica (OM) y microscopia electronica de barrido (SEM). En
la imagen obtenida de microscopia dptica se observan agregados de una muestra representativa de una
aleacion de FeNi con una proporcion de Fe de 90% y Ni de 10% (Figura 2). Puede apreciarse que la
muestra presenta una polidispersidad en los tamafios de los agregados siendo su distribucion de unos
cientos de nandmetros a decenas de micras.

Figura 2. Microfotografias de microscopia optica a 100x de aleacion de FeNi con una proporcion 90-10.

Fuente: Propia

La morfologia obtenida en las microscopias electronicas de barrido (SEM) se presentan en las Figuras
3A, 3B y 3C en donde se pueden observar las aleaciones de FeNi a una proporcion de 90-10. En la
Figura 3A se observan las estructuras jerarquicas de forma amorfa y de tamafios de una decena de
micras. Estas estructuras son constituidas por estructuras laminares de unas decenas nandémetros de
grosos y de tamafio igual a las microparticulas amorfas, esta imagen obtenida con un aumento de 5,000X
(Figura 3B). Las microestructuras amorfas son presentes, siendo la de mayor tamafio del orden de 10

micras con un aumento de 100,000X (Figura 3C) que permite observar detalles al interior. Las
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estructuras laminares se componen de los agregados laminares de varios cientos de nandémetros y
constituida por nanoparticulas cuasi esféricas de 40 a 50 nm de diametro.

En la Figura 3 se muestra el autoensamble de nanoaleaciones bimetalicas de forma cuasi esférica que
conforman estructuras laminares de un grosor de un diametro. Debido a la energia térmica suministrada
por el golpeteo de los balines con los polvos de Fierro y Niquel, se forman nanoparticulas y a su vez se
autoensamblan en estructuras laminares que conforman microestructuras amorfas.

Figura 3. Microfotografia de Microscopia Electronica de Barrido (SEM).

A. SEM a 1,000X. B. SEM de 5,000X. C. SEM a 100,000X.
Fuente: Propia
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CONCLUSIONES
En este trabajo se llevo a cabo un estudio de experimental de microscopia optica (OM) y microscopia
electronica de barrido (SEM) de aleaciones bimetalicas de metales de transicion (Fierro y Niquel). La
sintesis fue realizada con molienda micromecénica en una proporcion de 90/10 (Fe-Mx) siendo Mx (=
Ni) y una proporcion de balines/material (20 a 1). Se observaron por microscopia Optica
heterogeneidades en las muestras, presentandose ademas estructuras de polidispersas en tamafios desde
unas decenas de nandmetros a un par de decenas de micras. Mientras que SEM muestra micro imagenes
de nanoparticulas cuasi esféricas de aleaciones bimetalicas de tamafio de 40 a 50 nm autoensamblandose
a su vez en estructuras laminares de un grosor correspondiente al didmetro de las cuasi nanoesferas.
Debido a la gran cantidad de energia térmica proporcionada por la molienda mecanica las estructuras
laminares se autoensamblan para conformar estructuras jerarquicas de mayor tamafio (una decena de
micras de didmetro) y formas amorfas, diferentes a sus constituyentes.
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