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RESUMEN

En este trabajo se elabor6 la aleacién Fe40Al mediante la técnica de aleacién mecanica (AM) a partir de una
mezcla de polvos elementales de Fe y Al, empleando distintos tiempos de molienda. Se caracterizod la evolucién
en tamano y morfologia de los polvos empleados en el proceso de AM en funcién del tiempo de molienda
mediante la técnica de Microscopia Electronica de Barrido (MEB). Se empled la técnica de Difraccion de Rayos X
(DRX) para caracterizar la evolucién de la estructura cristalina de las fases obtenidas en funcién del tiempo de
molienda. La aleacion Fe40Al con estructura cristalina desordenada del tipo clibico centrado en el cuerpo se
formo a las 20 h de molienda. El tamafno nano-métrico de grano correspondiente a la aleacion desordenada
Fe40Al se redujo con el transcurso del tiempo mientras que su parametro de red se increment6é con el
transcurso del tiempo de molienda.

ABSTRACT

In this work, a Fe40Al alloy was produced by the mechanical alloying technique, from a mixture of elemental
powders constituted by Fe and Al, using different milling times. The evolution of size and morphology of
powders depending on the milling time was characterized by scanning electron microscopy. The X-Ray
Diffraction technique was utilized in order to characterize the crystalline structure evolution depending on the
milling time. The Fe40Al alloy with a body centered cubic crystal structure was formed at 20 h of milling time.
Besides, this alloy acquired a disordered crystal structure with a Nano metric grain size. The Nano metric grain
size of disordered Fe40Al alloy was decreased at the same time as the milling time transcurred, while its lattice
parameter was increased.
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INTRODUCCION

Los compuestos intermetalicos del sistema de aleacion Fe-Al son cada vez mas atractivos como materiales
ingenieriles debido a sus excelentes propiedades fisicas, quimicas y mecanicas, ademas de que poseen una baja
densidad y muy buena resistencia a la corrosidon y a la oxidacidon a temperatura ambiente y a elevada
temperatura (Grosdidier et al, 2006; Godlewska et al, 2003). Sin embargo la baja ductilidad a temperatura
ambiente de estos materiales y las dificultades asociadas a su produccion mediante técnicas convencionales de
fundicion y colada, limitan sus aplicaciones como material ingenieril (Stoloff, 1998).

La baja plasticidad a temperatura ambiente de estos compuestos intermetalicos se debe a la debilidad inherente
de sus limites de grano (Liu & George, 1990), a la presencia de una cantidad relativamente elevada de
vacancias (Klein & Baker, 1994), a su ordenamiento de largo alcance (Kupka et a/, 2011), y también a la
denominada fragilizacién ambiental inducida por el hidrogeno (Liu et a/., 1989).

Previos estudios han mostrado que la ductilidad de los compuestos intermetalicos Fe-Al puede ser incrementada
mediante: la remocion del exceso de vacancias (Baker & George, 1996), el incremento de la resistencia a la
cohesion de los limites de grano (Fraczkiewicz et al, 1998), el refinamiento de grano (Morris & Morris, 1999),
desintegracion de granos a través de deformacion por explosion y recristalizacion (Bystrzycki, 2001) y también
reduciendo el grado de ordenamiento de largo alcance (Kupka, 2006).

El aleado mecanico, AM, es uno de los métodos mas prometedores que se han desarrollado rapidamente y que
se ha empleado para producir materiales nano-cristalinos en una escala industrial (Suryayanarana, 2001). En
previas investigaciones se observé una mejora notable en algunas de las propiedades mecanicas como resultado
de una estructura nano-cristalina obtenida mediante el proceso de aleado mecanico (McFadden et al, 1999;
Siegel & Fougere, 1995).

En comparacién con la ruta convencional de solidificacién, el AM es una técnica no costosa y mas simple para
producir el material en un estado nano-cristalino o amorfo. Adicionalmente, como el proceso de AM es efectuado
en estado solido, las restricciones impuestas por los diagramas de fases no parecen aplicar a las fases obtenidas
por esta técnica (Mhadhbi et a/., 2011).

Con el proceso de aleado mecanico (AM) se pueden producir aleaciones con tamafio de grano nano-métrico y
con una estructura cristalina desordenada, que son caracteristicas micro estructurales deseadas para mejorar las
propiedades mecénicas y en particular la ductilidad de las aleaciones intermetalicas FeAl. Con el proceso de
aleado mecanico se han sintetizado exitosamente sistemas de aleacion Fe-Al con diferentes composiciones y se
ha mostrado que se han formado distintas fases, dependiendo de las condiciones de molienda (Yelsukov &
Dorofeev, 2004; Enayati & Salehi, 2005).

Varios trabajos previos de investigacion han reportado la fabricacién de la aleacion FeAl con tamafio de grano
nano-métrico bajo distintas condiciones experimentales (Wu et a/,, 2011; Mhadhbi et a/, 2010; Mhadhbi et, al,
2011).

Estudios recientes han demostrado la facilidad de elaborar compuestos intermetalicos Fe-Al con estructura
cristalina B2 (que pueden existir en el rango de composicion de 35 a 50 % at. de Al) mediante metalurgia de
polvos (MP), que involucra los procesos de prensado isostatico en caliente (Skoglund et al, 2004), extrusion
(Morris & Gunther, 1996), forjado o prensado en caliente (Morris et a/., 1999) y moldeo por inyeccion de polvos.

Los polvos FeAl usados para los procesos de MP fueron generalmente preparados mediante aleacion mecanica
(AM). El proceso de AM evita los procesos complicados de fusién y solidificacion asociados con la atomizacion de
polvos. En adiciéon, la formacion de estructuras nano cristalinas es posible en los polvos FeAl molidos
mecanicamente, fomentando asi una mejoria en ductilidad.
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Sin embargo, las microestructuras y propiedades de la aleacién elaborada por AM son muy dependientes de las
condiciones de la molienda mecanica y las condiciones de MP (Enayati & Salehi, 2005); por lo tanto, se requiere
una investigacion cada vez mas sistematizada para correlacionar las condiciones del procesamiento con la
microestructura y propiedades.

Por lo tanto, en el presente trabajo se estudid la influencia de las condiciones del proceso de aleacién mecanica,
que consisten en molienda a baja energia sobre la sintesis y posterior caracterizacion micro estructural de la
aleacion en polvo Fe40Al.

MATERIALES Y METODOS

Polvos elementales de Fe y Al de grado analitico de alta pureza 99.9 % fueron mezclados en una proporcion de
FeeoAlsg (at. %) e introducidos en un vial de agata con bolas del mismo material. Este procedimiento se realizd
en el interior de una camara de vacio en donde se alojo el vial y en su interior las bolas de molienda junto con la
mezcla de polvos metalicos Fe-Al a moler. Posteriormente se le suministré a la mezcla de polvos un agente de
control de proceso constituido por alcohol etilico grado analitico en una cantidad de 0.002 ml/g de muestra a
moler. En donde este aditivo se adiciona con el propdsito de impedir que se aglomere demasiado el polvo y se
pegue a las paredes del molde. Posteriormente se realiz vacio a la camara que alojaba en su interior tanto los
viales de molienda junto con las bolas de agata y la mezcla de polvos Fe-Al, después se le suministré una
atmosfera de nitrégeno a la cdmara de vacio para llenar el vial con este gas con el fin de evitar la oxidacion de
la mezcla durante el proceso de AM, para después proceder a cerrar el vial de agata con la carga en su interior
mediante su tapa. De esta manera el vial con la mezcla de polvos Fe-Al en atmosfera de nitrdgeno en su interior
se colocaron en el molino planetario para asi comenzar el proceso de aleacion mecanica. La velocidad del molino
planetario se establecié en 300 RPM. Se empled una relacion peso bolas/peso muestra de (8:1) durante distintos
periodos de molienda: 20, 30 y 50 h.

La caracterizacion de los polvos aleados mecanicamente se efectu6 mediante difraccién de rayos X (DRX) y
microscopia electrdnica de barrido (MEB).

RESULTADOS Y DISCUSION

En la Figura 1 se observan las micrografias electrénicas correspondientes a las particulas en polvo de los
elementos Fe y Al sin moler. En la Figura 1 (a) se observan particulas de morfologia esférica que corresponden
al elemento Al (con tamafio aproximado dentro del rango de 2 a 14.9 micrometros) con tamafio promedio
aproximado de 5.7 um y en la Figura 1 (b) se observan particulas con morfologia irregular con tamafo mayor
(con un tamafio aproximado dentro del rango de 127 a 328um).

Fig. 1: Micrografias electrdnicas de barrido de electrones secundarios de (a) el elemento Al y (b) el elemento Fe, ambas
micrografias tomadas a 800 aumentos.
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De acuerdo a la Figura 2, en donde se muestran los mapeos quimicos de los elementos de la mezcla de polvos
Fe-Al sin moler, se determind que las particulas de forma esférica de menor tamaiio corresponden al elemento
Al, mientras que las particulas de mayor tamafio y de forma irregular corresponden al Fe. La Figura 2 (c) que
muestra el mapeo quimico correspondiente al Al, muestra la forma esférica de las particulas. La Figura 2 (d)
muestra el mapeo quimico correspondiente al elemento Fe, en donde se puede observar un tamano mayor de
particula que el Al.
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Fig. 2: (a) Micrografia de electrones secundarios de los polvos Fe-Al sin moler, (b) mapeo quimico de ambos elementos Fe y
Al, (c) mapeo quimico del elemento Al de la region mostrada en (a) y (d) Mapeo quimico del elemento Fe de la region
mostrada en (a).

En la Figura 3 se muestra la evolucion micro estructural de las particulas de la mezcla de polvos sin moler y
molidos con una relacion peso bolas/peso muestra de 8:1 en funcidn del tiempo de molienda. La Figura 3 (a)
corresponde a la mezcla de polvos inicial sin moler. La Fig. 3 (b) muestra la microestructura de la muestra a las
20 h de molienda, en donde se observa también que las particulas de Al experimentaron una mayor
deformacion plastica en comparacién con el Fe, mientras que a las 30 y 50 h de molienda (ver Figuras 3 (c) y 3
(d)), se observa una disminucion significativa en tamano de particula.

Fig. 3: Evolucion micro estructural de la mezcla de polvos de composicion Fe-40Al (% atdmico) en funcidn del tiempo de
molienda. (a) Mezcla de polvos Fe-Al sin moler, (b), (c) y (d) mezcla de polvos molida a 20, 30 y 50 h respectivamente. Se
empled una relacién peso bolas /peso muestra de 8:1.

http://www.exeedu.com/publishing.cl/av_cienc_ing/ 98



Avances en Ciencias e Ingenieria - ISSN: 0718-8706
Av. cien. ing.: 4(4), 95-104 (Octubre/Diciembre, 2013) Rodriguez-Diaz et al.

La reduccién en tamaio de particula puede explicarse a continuacion en términos del mecanismo del proceso de
AM. Durante la molienda de alta energia las particulas de polvo son repetidamente aplanadas, soldadas en frio,
fracturadas y re-soldadas. La fuerza de los impactos de las bolas con las particulas, las deforma plasticamente,
originando de este modo endurecimiento por trabajo y fractura. Debido a que en las etapas iniciales de
molienda mecanica, las particulas son suaves (si se usan las combinaciones de material ductil-ductil y fragil-
ddctil), su tendencia a soldarse entre si y formar particulas de mayor tamaio es elevada. Con la subsiguiente
deformacién inducida por el proceso de molienda, las particulas se endurecen por trabajado mecanico y se
fracturan mediante un mecanismo de falla por fatiga y/o por la fragmentacién de hojuelas fragiles. Los
fragmentos generados por este mecanismo pueden continuar disminuyendo en tamaiio en ausencia de fuerzas
fuertes que promuevan la aglomeracion de particulas (Suryanarayana, 2001).

Song et al. (2009), también reportaron una disminucién de tamafio de particula con el transcurso del tiempo de
molienda en una aleacidon Fe48Al (at. %) aleada mecanicamente en un molino planetario a 303 RPM y una
relacion peso bolas/peso muestra de 10:1.

En la Figura 4 se observa una micrografia de electrones secundarios de la mezcla de polvos molidos durante 50
h, de acuerdo al mapeo quimico de elementos mostrado en la Fig. 4 (b), se puede observar como el Fe se
encuentra bien distribuido pero con ligeras concentraciones muy probablemente debido a la aglomeracion. De
acuerdo a la Fig. 4 (a), el Al se observa ya en toda la mezcla pero con muy bajas concentraciones en ciertos
espacios, esto no indica que el Al no esté distribuido homogéneamente en la mezcla de polvos de aleacion sino
que es un efecto doptico debido a la aglomeracion de particulas aleadas mecanicamente. Estas observaciones
indican que ambos elementos Fe y Al se lograron distribuir de manera homogénea dentro de cada una de las
particulas después de haber sido sometida la mezcla de polvos al tiempo de 50 h de molienda, lo cual a su vez
indica que bajo estas condiciones ya se habia formado la aleacion desordenada Fe40Al, denotada como Fe-Al
(a) en los patrones de difraccion de rayos X mostrados en la Fig. 5.

El proceso mediante el cual se obtuvo una distribucion homogénea de ambos elementos Fe y Al dentro de cada
una de las particulas y en toda la mezcla de polvos, se puede explicar a continuacion también mediante el
mecanismo de formacion de aleaciones y/o compuestos mediante el AM. Mientras transcurre el proceso de
molienda, y después de cierto tiempo, se alcanza un estado de equilibrio cuando se logra un balance entre la
rapidez de la soldadura de particulas, que tiende a incrementar el tamafio de particula promedio, y la rapidez de
fractura, que tiende a disminuir el tamafio de particula promedio. En esta etapa cada particula contiene
sustancialmente todos los ingredientes o elementos iniciales, en la proporcién que fueron mezclados vy las
particulas alcanzan una saturacién en dureza debido a la acumulacién de energia por deformacion (Koch, 1993).

T T — e
20pm 20pm Fe 20pm Al

Fig. 4: (a) Micrografia de electrones secundarios de los polvos Fe-Al molidos durante 50 h, (b) mapeo quimico del elemento
Fe y (c) mapeo quimico del elemento Al de la regiéon mostrada en (a).
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En la Figura 5 (a) se muestran los patrones de difracciéon de rayos X para la muestra sin moler, constituida por la
mezcla de polvos Fe-Al elementales. Asi mismo se ilustra en las Fig. 5 (b), (c) y (d), los perfiles de difraccion de
rayos X de la muestra molida durante 20, 30 y 50 h, en donde se empled una relacion peso bolas/peso muestra
de 8:1. Se puede observar que el pico de difraccion correspondiente al Al desaparecié desde las 20 h de
molienda, lo cual indica que bajo estas condiciones se habia formado cabalmente la aleacion desordenada
Fe40Al denotada en la Figura 5 como Fe-Al(a).

Enayati y Salehi (2005), sometieron a aleacidon mecanica una mezcla de polvos de composicion Fe50Al (% at.),
empleando una relacion peso bolas/peso muestra de 5.2/1 mediante un molino planetario a una velocidad de
390 rpm. Los autores observaron un progresivo ensanchamiento de los picos de difraccion en los patrones de
DRX, y la subsecuente formacion y desarrollo de la fase Fe50Al con estructura cristalina del tipo B2 después de
las 15 h de molienda.

De manera similar, D’Angelo et al. (2009), alearon mecanicamente una mezcla de polvos de composicion Fe50Al
(% at.), empleando viales y bolas de acero inoxidable y una relaciéon peso bolas/peso muestra de 8 / 1
mediante un molino SPEX 8000 de alta energia. Los autores observaron en los patrones de DRX, un
ensanchamiento de los picos de difraccion y un corrimiento hacia valores bajos de 26. Ademas registraron que a
las 5 h de molienda mecanica, se formd un sistema conformado por la solucion solida a-Fe(Al) que permanecid
estable hasta las 50 h de molienda.

Esto indica que la cinética de formacion de la aleacion desordenada Fe40Al, es muy sensitiva a los parametros y
medio de molienda utilizados en el proceso de AM, asi como también a la composicién quimica del sistema de
aleacion que se pretende sintetizar.

Es importante hacer notar también que en la Figura 5 se observa un ensanchamiento de los picos de difraccion
en los patrones de DRX con el incremento del tiempo. Este comportamiento estd vinculado también a la
reduccion de tamafio de cristalito (o de grano nano-métrico) de las fases formadas durante el transcurso del
AM. El ensanchamiento de los picos de difraccion de rayos X con el transcurso del tiempo de molienda en
sistemas de aleacién Fe-Al, también ha sido reportado en investigaciones previas (D "Angelo et a/, 2009; Sasaki
et al., 2007) y se ha vinculado con la disminucién del tamafo de cristalito (o de grano de tamafio nano-métrico).
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Fig. 5: Patrones de difraccion de rayos X de la mezcla de polvos Fe40Al sujeta a distintos tiempos de molienda en
donde se empled una relacién peso bolas /peso muestra de 8:1, (a) mezcla sin moler, (b) 20 h de molienda,
(c) 30 h de molienda y 50 h de molienda (d).
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La Figura 6 (a) muestra la variacion del tamafo de cristalito, obtenida a partir de los picos de difraccion Fe-Al
(a) correspondiente a la aleacion Fe40Al desordenada a medida que transcurria el tiempo de molienda. La
tendencia observada en la condicion de molienda (8:1), muestra una reduccion del tamano de cristalito (o
grano) a medida que el tiempo transcurria. Ademas se observa que el tamario de cristalito alcanzé un tamafio
mas o menos estable después de las 20 h de molienda para el caso de emplear la relacion peso bolas/peso
muestra de 8:1.

Wolski et a/. (1996), sometieron a distintos tiempos de molienda mecanica una mezcla de polvos de composicion
Fe40Al (at. %) a 200 RPM empleando un molino planetario y una relacién peso bolas/peso muestra de 50:1. Los
autores reportaron también una disminucion del tamafo de cristalito a medida que el tiempo transcurria. Este
comportamiento lo relacionaron a la textura morfolégica (microestructura de sandwich, obtenida mediante el
AM) y al mecanismo asociado a la fundicion local del aluminio.

La Figura 6 (b) muestra la variacién del parametro de red obtenido a partir de los picos de difraccién
correspondientes a la aleacién desordenada Fe40Al (denotada como Fe-Al(a)) en los patrones de difraccion de
rayos X) a medida que transcurria el tiempo de molienda. La tendencia observada en el caso de la condicién de
molienda (8:1), muestra un incremento del parametro de red de 2.886 a 2.894 A con el transcurso del tiempo.

Krasnowski y Kulik (2009), sometieron a aleacion mecanica una mezcla de polvos Fe50Al (at. %) en un molino
de alta energia SPEX 8000 con una relacion peso bolas/peso muestra de 8:1. Los autores también reportaron un
incremento de parametro de red con el transcurso del tiempo. Este comportamiento se puede deber a dos
efectos combinados. En primer caso, se puede explicar en términos del mecanismo de formacion de una
solucidn sélida, en donde el incremento del pardmetro de red de la fase Fe40Al, se debe a la soluciéon de atomos
de Al en la red cristalina del Fe. En segundo caso, el incremento del parametro de red se puede explicar en
términos de un proceso de ordenamiento de la estructura cristalina, en donde el parametro de red cambia desde
valores bajos propios de una solucién sélida desordenada Fe-Al(a) (de composicion Fe40Al) hacia valores mas
altos propios de la aleacion ordenada Fe40Al, con estructura cubica tipo B2. Es importante remarcar de la Figura
6 (b), que el parametro de red (2.894) obtenido bajo 50 h de molienda y una relacion 8:1 se aproxima muy
estrechamente al pardmetro reticular incluido en la base de datos internacional de difraccién de rayos X (2.896
R) correspondiente a la aleacion Fe40Al con estructura cristalina clbica tipo B2.
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Fig. 6: (a) Variacion del tamafio de cristalito y (b) parametro de red de la aleacién desordenada Fe40Al con el transcurso del
tiempo de molienda. En donde se empled la razén peso bolas / peso muestra de 8:1.
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La tendencia del parametro de red observada en el presente trabajo también se ha reportado en investigaciones
previas. Haghighi et a/. (2010), sometieron a molienda mecanica una mezcla de polvos de composicion inicial de
Fe50Al (% at.) en un molino planetario a 300 rpm, y emplearon una relacion peso bolas / peso muestra de 50:1
y bolas de acero inoxidable endurecidas. Los autores reportaron un incremento en parametro de red de la fase
Fe(Al) a medida que el tiempo de molienda transcurria, y vincularon esta tendencia con la soluciéon de dtomos
de Al en la red cristalina de Fe.

CONCLUSIONES

El tamafio de particula partiendo de la mezcla inicial de polvos sin moler, se redujo significativamente durante el
transcurso de la molienda.

Bajo las condiciones de molienda establecidas en el presente trabajo, se habia formado cabalmente la aleacion
desordenada Fe40Al denotada a las 20 h de molienda.

El tamaiio de cristalito o de grano nano —métrico correspondiente a las fases obtenidas en el proceso de AM se
redujo a medida que el tiempo transcurria cuando se empled la relacion peso bolas/peso muestra de (8:1).

El parametro de red correspondiente a la estructura cristalina clbica tipo B2 correspondiente a la aleacion
desordenada Fe40Al aumentd con el incremento de tiempo de molienda cuando se empled una relacién de 8:1.
Este efecto se deriva de que el parametro de red cambia desde valores bajos propios de una solucion solida
desordenada Fe-Al(a) de composicion Fe40Al hacia valores mas altos propios de la aleacion ordenada Fe40Al
con estructura cubica tipo B2.
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