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Resumen

Dentro del mundo de los materiales, se encuentran aquellos que son disefiados para aplicarse
en ambientes con altas temperaturas, especificamente en el sector energético, como son los
aceros ODS (por sus siglas en inglés “oxide dispersion strengthened”). Estos aceros se
obtienen mediante la metalurgia de polvos ya que, por esta via, es posible conseguir la
modificacion microestructural de una aleacion base por la accion de incluir otros elementos
dentro de su matriz metélica, lo cual, por métodos convencionales no seria posible realizar.
En los dltimos afios se ha generado un aumento en el interés de determinados sectores de
investigacion, por el estudio de los métodos por los cuales es posible lograr la elaboracion de
este tipo de aleaciones, con miras a aplicarse dentro del campo de la energia nuclear. Por esa
razon, el presente trabajo se enfoca en presentar informacion acerca de una de las etapas
dentro de la pulvimetalurgia: el aleado mecéanico, desde su influencia en la dispersion de
particulas 6xidos metalicos, los parametros de control de proceso, hasta los métodos de
caracterizacion mediante los cuales es posible dar un valor paramétrico adecuado al producto

resultante.
Palabras clave: metalurgia de polvos, aleado mecéanico, aceros, ODS, parametros.
Abstract

Within the world of materials, there are those that are designed to be applied in environments
with high temperatures, specifically in the energy sector, such as ODS steels (oxide
dispersion strengthened). These steels are obtained by powder metallurgy since, by this
method, it is possible to achieve the microstructural modification of a base alloy by the action
of including other elements within its metal matrix, which, by conventional methods, would
not be possible to perform. In recent years there has been an increase in the interest of certain
research sectors in the study of the methods by which it is possible to achieve the elaboration
of this type of alloys, in order to be applied in the field of nuclear energy. For this reason, the
present work focuses on presenting information about one of the stages within powder

metallurgy: mechanical alloying, from the influence of metal oxide particle dispersion,
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process control parameters, up to characterization methods by which it is possible to give an

appropriate parametric value to the resulting product.

Key words: powder metallurgy, mechanical alloying, steels, ODS, parameters.

1. Introduccion

Debido al aumento en la poblacion a nivel mundial, se ha generado una creciente demanda
de energia eléctrica. Este aumento en la demanda ha devenido en el desarrollo e innovacion
de los sistemas de obtencién de energia, con el fin de satisfacer de manera cada vez mas

eficaz, las necesidades basicas de la poblacion.

En la década de 1990, la aparicion y desarrollo de nuevos métodos de obtencidn de energia,
generod un rezago en el estudio y construccion de nuevos reactores nucleares que funcionan
a base de vapor de agua a presion (Lou y Gandy, 2019), es por ello que en el 2001 se cred el
Generation 1V International Forum (GIF). Este foro tiene como objetivo promover el
desarrollo de reactores vanguardistas, dando lugar a la creacion de los reactores de “cuarta
generacion” (Generacion IV), los cuales tienen como principales objetivos: el cumplimiento
de los requerimientos de sustentabilidad, seguridad nuclear, generar gastos accesibles y

resistencia a la proliferacion, y seguridad fisica (Azpitarte, 2018).

Se llaman reactores de Generacion IV ya que el disefio de los reactores nucleares se clasifica
por "generaciones" (véase Figura 1). Actualmente, funcionan en todo el mundo tres
generaciones de sistemas de energia nuclear, derivados de disefios desarrollados a partir de
finales de la década de los 40 (Perpifia, 2021).
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Figura 1. Evolucion del disefio de reactores nucleares a lo largo de la historia. Adaptada de
Nuclear Energy Agency (2014).

Plantear el desarrollo de los reactores nucleares avanzados Generacion 1V representa un gran
desafio, principalmente cuando se habla de la seleccién de materiales estructurales necesarios
para su construccién, debido a que sus operaciones implican la resistencia a altas
temperaturas, grandes dosis de irradiacion por neutrones y altas tensiones mecénicas (Lou y
Gandy, 2019).

Hoy en dia, la busqueda y desarrollo de nuevos materiales con las caracteristicas necesarias
para aplicarse en los nuevos reactores, implica un gran reto, debido a las condiciones a la que
estos aceros seran sometidos durante su vida operacional (radiacion neutronica de 14 MeV)
y temperaturas de hasta 700 °C. Las aleaciones reforzadas por dispersion de 6xidos (ODS:
“oxide dispersion strengthened’), son materiales candidatos con potencial a utilizarse en
aplicaciones estructurales, ejemplo: en paredes de reactores de fusion nuclear avanzados y
como revestimiento de combustible en algunos disefios de fision Cuarta Generacién

(Séepanovi¢ y col., 2018)

Los aceros ODS, se obtienen mediante la metalurgia de polvos; el factor clave para la
implementacidn de esta técnica, es la posibilidad de formar materiales avanzados que no son

posibles de obtener mediante procesos tecnoldgicos convencionales (Akhtar y col., 2018).

Como se observa en la Tabla 1, la construccion de nuevos reactores nucleares implica el
desarrollo, estudio e innovacion de nuevas tecnologias de manufactura. En la fabricacién de

estructuras, los aceros ODS forman una parte fundamental en la investigacion de este campo
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a futuro. Siendo la metalurgia de polvos (aleado mecéanico seguido de un compactado y
sinterizado), el principal método de obtencion de los aceros ODS. Este método de fabricacion
le confiere a dicho acero, las caracteristicas microestructurales necesarias para satisfacer las
propiedades mecanicas requeridas.

Tabla 1. Tecnologias avanzadas de fabricacion con fines en reactores nucleares bajo
investigacion. Adaptada de Lou y Gandy (2019).

Fabricacion de estructuras Tecnologia de soldadura

Metalurgia de polvos — Prensado isostatico en Soldadura por haz de electrones

caliente Soldadura por friccion en estado sélido
Fabricacion aditiva de materiales Soldadura laser

Sinterizacidn por chispa de plasma Control de soldadura in situ y monitoreo en
Cualificacién y control de proceso tiempo real

Soldadura de material irradiado

Revestimientos avanzados Construccion de reactores
Aerosol frio Hormigén autocompactable y corrugado de
Revestimiento de laser de diodo Alta resistencia

Fabricacion aditiva de agitacion por friccion ~ Construccién modular

Esta revision se centrara en brindar informacion al lector a cerca de una de las tres etapas
principales de la metalurgia de polvos: el aleado mecanico. Incluyendo conceptos generales,
explicacion de los fendbmenos que actiian en los sistemas de aleado, pardmetros principales y
su influencia en el resultado final, asi como una revision sobre los trabajos de investigacion
en los que se emplea el aleado mecanico como método de fabricacién y reforzamiento de

aceros aplicados en el sector energético.

2. Aleado mecanico
En las Gltimas décadas dentro del campo de la metalurgia de polvos, el empleo de un molino
de bolas como medio de tratamiento de un material ha evolucionado. Hoy en dia, ademas de

ser un método implementado para la preparacion de un determinado material, también se
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considera como un medio de obtencion de materiales modificados con propiedades fisicas y

mecénicas mejoradas (Suryanarayana, 2019).

El aleado mecanico se define como un proceso ciclico en el cual se involucran repetidas
soldaduras en frio — fractura — soldadura en frio de particulas de polvo dentro de un reactor
(molino de bolas de alta energia). Este proceso consiste en la preparacion y carga de polvos
elementales individuales o prealeados junto con los medios de molienda en relaciones
bola:polvo previamente determinadas (que cominmente son 10:1). Posteriormente se realiza

la “molienda” de polvos durante un periodo de tiempo establecido (Suryanarayana, 2022).

Figura 2. Representacion grafica de la interaccidn de las particulas de polvos con el medio
de molienda. Adaptado de Suryanarayana (2001).

El aleado mecanico es un proceso fuera del equilibrio que desprende gran interés debido a
que tiene el potencial de alear elementos inmiscibles. Como se observa en la Figura 2, durante
este proceso, los medios de molienda colisionan con los polvos y el contenedor del molino,
ocasionando que los polvos queden atrapados entre ellos, dando lugar a etapas de
deformacion, soldadura y fractura de los mismos debido a la energia provocada por los
constantes impactos (Shuai y col., 2021).

El principio basico que rige el proceso de aleado mecéanico es el siguiente:

1. Las particulas de los polvos metélicos dictiles se deforman, cambiando su morfologia

(forma aplanada).
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2. Las particulas con forma equiaxial son producidas por los mecanismos de soldadura
(se observan lineas de soldadura orientadas).

3. Cuando se alcanza el equilibrio en los mecanismos de soldadura y fractura, se pueden
producir particulas con lineas de soldadura orientadas de forma aleatoria.

4. El refinamiento de la microestructura involucrada continGa, pero la distribucion del
tamafio de las particulas se encuentra semi estable (proceso de estado estacionario)
(Mucsi, 2019).

2.1 Mecanismos de aleado

El hecho de que cada uno de los mecanismos de fractura y soldadura que ocurren dentro del
aleado mecanico ocurra en un tiempo adecuado, dependerd principalmente del
comportamiento mecanico de los polvos. Por consiguiente, en base a las caracteristicas
mecénicas y fisicas de los polvos, estos se clasifican como sistemas: 1) dictil — ddctil, 2)
ductil — fréagil y 3) fragil — fragil. En la Figura 3 se muestra de manera grafica, la interaccion
entre los tres sistemas de componentes durante las etapas de aleado mecanico (Murty y
Ranganathan, 1998).
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Figura 3. Caracteristicas de deformacién de los componentes representativos de los polvos
de partida utilizados en la aleacion mecanica. Adaptada de Ruys y col. (2015).

2.1.1 Sistema ductil — ductil

Durante las primeras etapas del aleado mecanico, los materiales ductiles se comprimen para

formar plaquetas mediante microforjado. A su vez, una pequefia cantidad del polvo se adhiere

en las superficies del medio de molienda, formando un recubrimiento que impide el desgaste

excesivo sobre las bolas, ademas de prevenir la contaminacion de los polvos debido a dicho

desgaste (Suryanarayana, 2001).

2.1.2 Sistema ductil — fragil

Es en este sistema donde se presentan los aceros reforzados por dispersion de 6xidos,

mediante este sistema es posible explicar los mecanismos por los cuales las particulas de

oOxido se dispersan a traves de una matriz ductil. Al comienzo del aleado, las particulas
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ductiles se compactan por las colisiones bola-polvo-bola, mientras que los 6xidos se
fragmentan. Al final, las particulas de 6xidos se ven obstruidas por los polvos de matriz

ductil, quedando atrapadas en estos Gltimos (Suryanarayana, 2001).

2.1.3 Sistema fragil — fragil

Durante el proceso de aleado mecanico los componentes fragiles se someten a una reduccion
constante de tamafio. Durante este proceso, se llega a un momento en el cual los tamafios de
particula son tan pequefios, que estas particulas de polvo se comportaran como un
componente ductil, impidiendo una mayor reduccion del tamafio de particula. En estos
sistemas, se ha observado que el componente mas duro (mas fragil) se fragmentay se incrusta

en el componente mas ductil (menos fragil) (Suryanarayana, 2001).

2.2 Implicaciones del proceso de aleado mecanico

2.2.1 Ventajas

Desde hace aproximadamente 40 afios, se han realizado diversas investigaciones con el fin
de lograr la formacion de distintas fases estables y metaestables, asi también soluciones
solidas en equilibrio y sobresaturadas, ademas de obtener materiales con fases intermedias
cristalinas y aleaciones amorfas. Los materiales con dimensiones del orden nanocristalino,
(comunmente < 100 nm) también se producen por aleado mecanico, a partir de mezclas de

polvos (Suryanarayana e Ivanov, 2003).

2.2.2 Desventajas

Factores como el pequefio tamafio de las particulas de polvo, exposicion a una gran area
superficial y la formacion adicional de esta (por accién de la molienda) fomentan la presencia
de contaminacion. Otra desventaja es la complejidad del proceso, debido a que el aleado
mecanico es un proceso estocastico y el nimero de parametros a tomar en cuenta, es muy

variado (Suryanarayana y col., 2001).

3. Parametros del proceso de aleado mecanico
Dentro del aleado mecanico, existen distintos parametros cuyo control, toma un lugar clave

en el proceso debido a que la adecuada magnificacién de ellos dara lugar a caracteristicas
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especificas del aleado final. A continuacion, se muestran las principales variables de proceso

a considerar durante el aleado mecanico.

3.1 Materia prima

El tipo de materia prima empleada para el aleado mecéanico son polvos puros con un amplio
rango de tamafios disponibles (1 + 200 um). Salvo alguna situacion extrema, donde el tamafio
del medio de molienda (bola) sea mayor que el tamafio de particula del polvo a tratar, este
ultimo resulta no ser muy determinante, debido a que recién iniciado el proceso de molienda,
las dimensiones de las particulas de polvo disminuyen exponencialmente hasta alcanzar el
valor de unas pocas micras. La mayoria de los polvos empleados en este proceso se clasifican
en las siguientes categorias: metales puros, aleaciones maestras, polvos prealeados y
compuestos refractarios. Cuando se emplea el aleado mecénico como metodo de refuerzo de
distintos materiales, los polvos suelen estar compuestos adicionalmente de carburos, nitruros

y Oxidos. Siendo los 6xidos los mas comunes (Suryanarayana, 2001).

3.2 Velocidad de molienda

La velocidad a la que se realiza la molienda esta relacionada directamente con la cantidad de
energia que se aplica a los polvos de trabajo. Cuando se emplean altas velocidades de
molienda, se transfiere una mayor cantidad de energia cinética a los polvos, provocando en
el material la presencia de defectos cristalinos como: dislocaciones, vacantes, fallas de
apilamiento, ademéas de aumentar el nimero de limites de grano (Daswa y col., 2018;
Gheisari y col., 2009). En el material también ocurren deformaciones de red, debido a la
presencia de una gran cantidad de limites de grano que se relacionan al aumento en la
densidad de dislocaciones y deformacion mecéanica (Ahamed y Kumar, 2011). Cuando se
alcanza cierto nivel en la de densidad de dislocaciones en las regiones con altos niveles de
deformacion, ocurren un refinamiento de la particula, fragmentandose en menores

dimensiones (Rochman y col., 2003).

3.3 Relacion de carga bola:polvo
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La relacion bola:polvo (en peso) es uno de los pardmetros de mayor relevancia en el aleado
mecénico debido al efecto que tiene en el tiempo necesario para lograr determinadas
caracteristicas del polvo, por ejemplo, cuando mayor es la relacion bola:polvo menor es el
tiempo necesario para el aleado, ademas de lograr una disminucién en el tamafio de cristal,
debido al aumento en la transferencia de energia de las bolas al polvo. Por otro lado, cuando
se aumenta la cantidad de energia transferida, se tiene un aumento en la temperatura del

sistema, lo cual podria favorecer un cambio en la constitucion de los polvos (Mufiiz, 2021).

Ademas, este parametro se relaciona con el tiempo necesario para realizar el aleado, cuando
se tiene una mayor relacion, el tiempo requerido disminuye. Las relaciones mas utilizadas se
encuentran en 10:1, que se emplea comUnmente para molinos de menor capacidad (por
ejemplo, un molino SPEX). En cambio, cuando la capacidad de los molinos aumenta, como
en el caso de un triturador, las relaciones bola:polvo aumentan, pasando a ser de hasta 50:1
o incluso 100:1 (Rodriguez, 2021).

3.4 Equipo de molienda

La carga comprendida de polvos y bolas, se colocan en molinos de alta energia, adecuados
para llevar a cabo el aleado mecanico. La capacidad, la velocidad de operacion y su capacidad
para controlarse, asi como la capacidad de evitar la contaminacion de los polvos, son las

principales caracteristicas que diferencian a un tipo de molino de otro.

Los molinos de bolas convencionales, molinos planetarios, molinos de atricion y molinos
vibratorios, se emplean dentro de las investigaciones a nivel laboratorio para estudiar los

fendmenos que ocurren en el proceso de aleado mecéanico (Neikov, 2019).

En la Tabla 2, se muestra una comparacion entre las caracteristicas principales de los molinos

utilizados mas comunes, empleados para hacer aleado mecanico.

Tabla 2. Principales tipos de molinos y una descripcion general. Elaboracion propia,
adaptada de Hernandez (2017) y Pérez (2013).

Molino Descripcion
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Capacidad de procesar cantidades importantes de polvo (kilogramos) en

_ tiempos moderados (horas). Las bolas y el polvo se colocan en un
Molino de bolas de o _ _ _ ]
ricic recipiente estacionario y se agitan por medio de un rotor con brazos. La
atricion
potencia alcanzada en este tipo de molinos (modelo ZJM-100) puede

llegar hasta los 7.5 KW (911Metallurgist, 2021).

Puede procesar pequefias cantidades de polvo (entre 10 y 20 ¢
aproximadamente) en tiempos relativamente cortos (<1 hora). La carga

Molino vibratorio  de bolas y polvo se colocan en un vial que es agitado a alta frecuencia
en las tres direcciones espaciales. Este molino permite alcanzar una
potencia de vibracion de 0.19 KW (Balzuweit, 2020).

Esta formado por una serie de contenedores colocados sobre una

plataforma giratoria, en los cuales se coloca la carga de bolas y polvo.
La base gira en un solo sentido y los contenedores en sentido contrario.

Molino planetario  Una desventaja de usar este tipo de molino es la dificultad para emplear
atmosferas controladas. Para un molino planetario PM 300 Retsch, se
puede alcanzar velocidades de 800 rpm con capacidades de 12 mL a 500
mL en volumen (Retsch, 2023).

Mol La carga de bolas y polvo se colocan en un tambor (didametro >1 m), que
olino
_ gira alrededor de su eje horizontal. Se utiliza para procesar grandes
convencional _ ]
cantidades de polvo por tiempo de procesado muy largo (del orden de

dias).

Este molino cuenta con un vial que oscila en diferentes ejes a altas

horizontal de bolas

) frecuencias. Permite cargas menores a 10 g, con 3 bolas en direccién
Molino Spex ) ] ) ) ]
perpendicular a velocidades de 1200 rpm. Este molino permite producir

compuestos intermetalicos en cortos periodos de aleado (Lobov, 2023).

La correcta eleccion de un molino es determinante, y esta depende principalmente de los

requerimientos del proceso (parametros a controlar) y de las caracteristicas
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cualitativas/cuantitativas del material a obtener. Por ejemplo, para procesar grandes
cantidades por tiempos prolongados, se propone emplear un molino convencional horizontal
de bolas (tiempo en orden de dias) o un molino horizontal de atricion (cantidades en kg y
tiempo en horas), por el contrario, si se desean trabajar pequefias cantidades de material, un
molino Spex sera el adecuado (capacidades de carga <10 gr), ademas de que por este molino
se obtienen tiempos de proceso cortos en comparacion a los demés, debido a las altas

velocidades de aleado que se pueden alcanzar.

3.5 Tiempo de molienda

Se ha observado que conforme aumenta el tiempo de molienda, el tamafio de particula
disminuye| (Singh y col., 2018). Este fendmeno se debe al mecanismo de soldadura en frio
de las particulas ddctiles en etapas iniciales que, al aumentar los tiempos de molienda,
terminan en la fractura de las particulas de polvo (Hassan y col., 2014). Es decir, en las
primeras etapas de la molienda, las particulas ductiles se aplanan, para después soldarse en
frio. Al seguir con el proceso de molienda, se favorece el endurecimiento por trabajo de los
polvos, ocasionando tiempo después, la fractura de estos. Esto a su vez, se traduce en la

disminucidn del tamafio de particula de los polvos (Khakbiz y Akhlaghi, 2008).

Al tener un tamafio de particula menor, se aumenta la relacion superficie-volumen, esto
produce una gran cantidad de defectos en la red, como dislocaciones y limites de grano. Otro
punto es que, al aumentar el tiempo de molienda, el constante impacto de las bolas con la
pared interior del vial puede producir desgaste del medio de molienda, propiciando a la
contaminacion del polvo, asi como cambios en la composicion quimica. Ademas, si no se
realiza una correcta optimizacion del proceso de aleado, el gasto energético durante largos
tiempos de proceso produce un aumento en los costos de produccion (Hajalilou y col., 2017).

3.6 Atmosfera protectora
Comunmente, el proceso de aleado mecéanico se realiza al vacio o en presencia de una
atmosfera inerte con el fin de evitar o minimizar la oxidacion y oxidacion de los polvos. Por

lo tanto, es conveniente realizar este proceso al vacio o0 en presencia de un gas inerte como
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argon, helio o nitrdgeno, siendo el primero el mas empleado (Muiiiz, 2021). En el caso del
helio y nitr6geno, no suelen ser tan comunes como el argon, en particular el nitrogeno, debido

a su reactividad y tendencia a formar compuestos con el material base (Perea, 2017).

3.7 Agente de control de proceso (ACP)

De la presencia del agente de control de proceso (agente controlante), depende la consecucion
del proceso del aleado mecéanico, debido a que este elemento permite lograr un balance entre
los ciclos de fractura y soldadura en frio, previniendo posibles aglomeraciones del material.
Comunmente los agentes controlantes son sustancias de naturaleza orgénica, como, por
ejemplo: &cido estearico, hexano, metanol, etanol, etc. Ademas, favorece la reduccién de la

unién entre particulas — paredes del contenedor (Arroyo, 2020).

Estos compuestos organicos suelen emplearse en cantidades de 0.3 - 4% en peso. La
aplicacion de un ACP controlante puede favorecer la formacion de subproductos indeseables
en el polvo. Es por ello que, cuando se busca elaborar una aleacion de alta pureza, es
recomendable no usar un agente controlante. En resumen, las principales condiciones para la
eleccion de un ACP, depende de la naturaleza del polvo y las caracteristicas finales del
producto (Niekov, 2019).

4. Efectos de la dispersidn de 6xidos por aleado mecénico

La dispersion de 6xidos genera modificaciones a nivel microestructural en la matriz metélica,
modificando las propiedades mecanicas. Por medio de la dispersion de particulas, es posible
reforzar el material base, debido a que dichas particulas forman obstaculos para impedir el
libre movimiento de las dislocaciones. Ademas, factores como el sistema metalico
involucrado, volumen de la muestra, tamafio de las particulas y el tipo de interaccion entre

ellas, influyen en el fortalecimiento obtenido (Gladman, 1999).

Las fuerzas que actuan sobre una dislocacion movil en un metal bajo tension, y que contiene
una dispersion de particulas, se muestran esquematicamente en la Figura 4. Considerando el
equilibrio de fuerzas entre la linea de tensién de la dislocacion Ty la fuerza de resistencia de

la particula F se establece la siguiente ecuacion:
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F = 2T sen@ 1)

Linea de tensién Particula
T

Dislocacion

Fuerza de resistencia
F

Figura 4. Esquema de las fuerzas involucradas durante la resistencia de las particulas al
movimiento de dislocaciones. Adaptada de Gladman (1999).

En base a la Figura 4 y a la ecuacion (1) se establece que, si se cuenta con una particula dura,
de tal manera que la fuerza de resistencia F sea mayor que 2T, se dice que las dislocaciones
rodearan la particula y permanecera sin cambios, es decir, no se deformara. En estas
condiciones, la fuerza real de resistencia de la particula se vuelve irrelevante, ya que el hecho
de que las dislocaciones rodeen o eviten la particula se vuelve dependiente sélo de la distancia
existente entre las mismas. Por otro lado, como se muestra en la Figura 5, si la fuerza de
resistencia de la particula F es tal que se alcanzan sus valores maximos antes de que sin 0 =

1, entonces las particulas seran cortadas y la dislocacion pasara a través de ellas.

Antes Después

1

Figura 5. Movimiento de dislocaciones a través de una particula. Adaptada de Gladman
(1999).
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De esto se concluye que, para un espacio existente entre particulas (segun sea la fraccion de
volumen y tamafo), las particulas duras brindaran el méximo endurecimiento por
precipitacion y dispersion, por lo tanto, esta condicién define el grado méximo de

reforzamiento alcanzable (Gladman, 1999).

5. Caracterizacion de polvos obtenidos por aleado mecanico

Cuando se termina el proceso de aleado mecanico, el producto final que se obtiene en forma
de polvo, pasa a una etapa fundamental dentro de la investigacién y desarrollo de materiales
avanzados. La etapa de caracterizacion de polvos finales permite conocer y evaluar
caracteristicas particulares de los materiales como su estructura cristalina, tamafios de
cristales, composiciones quimicas, fases, morfologias, etc. Ademas de poder comprender sus
propiedades fisicas, quimicas y mecénicas. Por ultimo, en la Tabla 3 se realiza una
comparacion acerca informacién proporcionada mediante las distintas técnicas de
caracterizacion. Dicha informacion permitird mejorar la eficiencia de los procesos de aleado
mecanico, con el fin de disefiar nuevos materiales.

Tabla 3. Técnicas de caracterizacion empleadas para el anélisis de polvos aleados

mecanicamente e informacion que se obtiene. Elaboracion propia, adaptada de Jaramillo
(2011).

Técnica de caracterizacion Informacion

Difraccion de rayos X (DRX) Estructura cristalina
Tamario de cristal
Deformaciones de la red cristalina
Evolucién de la aleacion

Porcentaje de fases

Microscopia electrénica de barrido Composicion quimica

(MEB) Orientacion de las particulas
Morfologia de las particulas dispersas
Constitucion de fases

Caracteristicas microestructurales del polvo
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Microscopia electronica de transmision Tamafio de cristal

(MET) Tamafio de particulas primarias
(nanocristalinas y policristalinas)
Forma de particulas de polvos finos
Fase amorfa

Espectroscopia fotoelectronica de rayos Estados de oxidacion
X (XPS) Estructura electronica
Composicion quimica
Verificacion del estado del aleado mecénico

Evolucion de los componentes de aleacion

6. Aceros inoxidables ODS en el sector energético

Los materiales estructurales que seran empleados en los reactores de fision nuclear de Cuarta
Generacion seran sometidos a condiciones extremas donde los niveles de irradiacion
neutronica y temperaturas serdn mas altos, en comparacion a los reactores comerciales
actuales. Estas condiciones producirdn un gran numero de defectos que provocaran en el
material fenémenos de dilatacion, fragilizacion y precipitacion. Es por ello, que la
construccidn de nuevos reactores demanda materiales estructurales con capacidad de soportar
los altos niveles de irradiacion y altas temperaturas, cumpliendo con los requerimientos de

seguridad y eficiencia (Peng y col., 2021).

Algunos de los candidatos a cumplir como materiales estructurales para los reactores
Generacion 1V son los aceros inoxidables austeniticos, aceros inoxidables ferriticos, aceros

inoxidables ferriticos/martensiticos (Ou Lahcen y col., 2021).

Los aceros inoxidables austeniticos, se empleaban como materiales estructurales para
trabajar a altas temperaturas, esto debido a sus propiedades como la buena resistencia a la
fluencia, degradacion y corrosion. Dentro de los inconvenientes que los aceros inoxidables
austeniticos (ademas de aleaciones a base de nickel) presentan, es que se ve limitado su uso

como materiales estructurales en revestimientos de reactores nucleares. La razon principal es
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que debido a su estructura cristalina cubica centrada en las caras (a la que a partir de este
momento se denominard como CCC), dichas aleaciones muestran baja resistencia a la
irradiacion (Chauhan y col., 2016). Por otra parte, dicha dilatacion también es provocada por
el aumento de la temperatura (por encima de 250°C) de funcionamiento del reactor (Griffiths,
2021).

6.1 Aceros inoxidables de doble fase ODS

Con el fin de encontrar materiales que puedan operar en altos rangos de temperatura y altas
dosis de irradiacion, se han buscado alternativas a los aceros inoxidables convencionales,
llevando asi al disefio de los aceros de doble fase (ferriticos/martensiticos: F/M) reforzados
por dispersion de 6xidos (ODS). Estos aceros cuentan con estructura cubica centrada en el
cuerpo (CC), lo que le brinda una mayor resistencia a la irradiacion en comparacion con los
materiales con estructura cristalina CCC. Las aleaciones comerciales F/M se producen
actualmente en diversas formas a nivel industrial, principalmente para las industrias de

energia convencional y petroquimica (Cabet y col., 2019).

Los aceros F/M con alto contenido de cromo (9-12%) reforzados con dispersion de 6xidos
tienen propiedades térmicas mejoradas y buena resistencia a la irradiacién en comparacion
con los aceros inoxidables austeniticos convencionales. Permitiendo que estos aceros ODS,
sean materiales estructurales candidatos para los reactores nucleares Generacion IV (Ou
Lahceny col., 2021).

6.2 Aceros inoxidables ferriticos ODS

El interés en aplicar este tipo de acero en los reactores de Cuarta Generacion se debe a las
buenas propiedades mecanicas que este acero posee al emplearse en medios con altas
temperaturas, como consecuencia de la combinacion y dispersion de oxidos estables en la
matriz metalica. Para estos aceros, el lograr un mejoramiento en sus propiedades mediante la
dispersion de 6xidos, dependera de una cantidad fina y densa de nanoparticulas de éxidos.

Dichas particulas, tendran la funcion actuar como obstaculos al movimiento de las
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dislocaciones, mejorando su comportamiento a altas temperaturas (Macia y col., 2019; Macia
y col., 2021).

Ademas, la presencia de estos 6xidos metalicos fomenta una mejora en la resistencia a la
fragilizacion provocada por la radiacion de neutrones. La presencia de concentraciones de
cromo por encima del 13 % resulta eficaz para suprimir la corrosion, evitar la corrosion en
estos materiales implica un reto, ya que tener altos contenidos de cromo produce en el acero
ferritico una separacion de fases durante el envejecimiento a 475 °C (Gong y col., 2015; Cao
y Zhou, 2021).

7. Investigaciones sobre aceros ODS elaborados por aleado mecanico

A continuacién, en la Tabla 4 se presenta una comparacién sobre los parametros de aleado
mecanico empleados en recientes trabajos de investigacion. Es importante aclarar que los
resultados obtenidos en los trabajos de investigacion citados no dependen simplemente de
los parametros de aleado mecénico, si no de otras variables y etapas de la metalurgia de
polvos como el compactado y el sinterizado. Por tal motivo, no es posible indicar que
condiciones son 0 no mejores, dado que, para fines del tema desarrollado en el presente
escrito, se limita solamente a los parametros del aleado mecanico.

Tabla 4. Parametros de aleado mecénico para la obtencion de aceros ODS en recientes
trabajos de investigacion.

Parédmetros
Material . . L
Autor(es) obtenido Molino Tiempo | Velocidad Atmosfera Relz.slcmn
(horas) (rpm) bola:polvo
Zhao y col., | Aceros reforzados | Molino de 30 400 Argon alta 15:1
2018 con dispersion de bolas pureza
oxidos con tres planetario
diferentes
composiciones
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Liycol., | Acero15Cr-ODS Molino 50 260 Argon alta 10:1
2018 con adiciones de planetario pureza
TiyZr Fritsch
Pulverisette 5
Fuy col., Acero Eurofer a Molino 6a36 300 Argon 3.4:1
2019 partir de polvos planetario
de Cr, W, Mn, V, Retsch
Ta, Y203y Fe
Ofioro y Acero ODS Molino 27 300 Hidrogeno 10:1
col., 2020 ferritico, con planetario
composicion Retsch
nominal PM400
Fe-14Cr-2W-
0.4Ti-0.3Y203 en
peso.
Kumar y Aceros Molino 30 300 Argon alta 10:1
col., 2020 inoxidables planetario de pureza
austeniticos a bolas de alta
partir de polvos energia
elementales puros
y Oxido de itrio
(Y203).
Maciay Acero ferritico Molino Prealeadoy | Prealeado | Argon alta 20:1
col., 2021 ODS a partir de | horizontal de | aleadode 2 | a200 rpm pureza
un polvo atricion horas cada | y aleado a
prealeado y uno 800 rpm
polvos de Ti, Zry
Y20s.
Wu 'y col., Acero Fe-15Cr- Molino 48 220 Argon 15:1
2021 2W-0.35Ti ODS planetario
reforzado con
nanoparticulas de
Y 4Zr3012.
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Seilsy col., | Aceros ODS con Molino 48 200 Argén 10:1
2021 composiciones planetario de
nominales de Fe- bolas
24Mn-0.4Ti-
0.25Y203 (24Mn)
y Fe-34Mn-0.4Ti-
0.25Y203
(34Mn).
Ofioroy Dos aceros Molino 27 300 Hidrogeno 10:1
col., 2022 ferriticos ODS planetario
con dos diferentes Retsch
tamanos de PM400
particula nominal
70 and 30 pm
Salur, 2022 | Acero inoxidable Molino Tiempos de 350 N/A 15:1
ferritico 9Cr planetariode | 2,8y 16 h.
reforzado bolas Intervalos
dispersion de de trabajo
Oxidos empleando de 30 miny
itria (Y203) 15 min de
pausa

Conclusiones

Los aceros inoxidables ODS, son materiales con gran potencial en aplicaciones en el sector

energético, especificamente como materiales de revestimientos en la construccion de

generadores nucleares, con el fin de alcanzar mayores temperaturas de operacion.

Los

mejores aceros inoxidables para reforzar con 0xidos metalicos, esperando aplicarse en el

sector de la energia nuclear, son los inoxidables ferriticos y los inoxidables duplex, debido,

principalmente, a su estructura cristalina ctbica centrada en las caras, que le brinda mayor

resistencia a altas temperaturas y a los efectos de la radiacion a la que se veran sometidos

estos aceros, a diferencia de los inoxidables austeniticos.
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El aleado mecénico es un proceso que se encuentra fuera del equilibrio que permite alear
materiales que por métodos convencionales no seria posible realizar. Los polvos resultantes,
quedaran deformados plasticamente, ademas de sufrir una soldadura en frio y con fracturas,
debido a la alta energia de impacto con el medio de molienda. En este proceso, las particulas
del polvo ductil se deforman modificando su morfologia y conforme se cumple el tiempo de
aleado, el refinamiento de la microestructura continua pero la distribucion del tamafio de
particula tiende a estabilizarse. A nivel microestructural, se producen modificaciones
conforme se produce la dispersion de éxidos en la matriz metélica. Esto produce que las
particulas de éxidos formen obstaculos que impidan el movimiento de las dislocaciones. Para
que los mecanismos de fractura y soldadura en frio se produzcan de manera eficaz para los
aceros ODS, el comportamiento mecanico de los componentes de los polvos debera ser el
sistema ductil — fragil, debido a los componentes fragiles (6xidos metalicos) y componente

ductil (acero).

Como en todo proceso, los parametros dentro del aleado mecanico son parte fundamental
para lograr el éxito en la produccidn de materiales modificados ya que se permite el control
de tamafio de particula, la cantidad de energia transferida al material, lograr un material sin
formacion de nuevos productos (en caso de ser necesario), ademas de evitar la contaminacion

de polvos, etc.

Para evaluar las caracteristicas del producto final como estructura cristalina, tamafio de
cristal, evolucién de la aleacion, composicion elemental, morfologias, etc., se suelen
implementar distintas técnicas de caracterizacion como lo son la difraccion de rayos X
(DRX), microscopia electrénica de barrido (MEB), microscopia electrénica de transmision
(MET) y espectroscopia fotoelectrdnica de rayos X (XPS).
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