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Resumen- Se fabrica por via Pulvimetaltrgica mezcla de 0%, 1%, 3%, 5%, 7% contenido en peso de Oxido de ltrio en Hierro Fe; con el
fin de establecer la influencia del cerdmico en el metal al ser expuesto en una solucién con contenido de cloruro de sodio. Las probetas son
sometidas a caracterizacion estructural obtenida mediante difraccion de rayos X (DRX), mientras que el analisis de las propiedades
electroquimicas se llevd a cabo mediante el estudio de las curvas de polarizacion y espectroscopia de impedancias electroquimica. La
caracterizacion luego del ensayo de deterioro se realiz6 mediante DRX para las diferentes mezclas, los productos de corrosion se identificaron
con DRX. A partir de los resultados se obtuvo la aleacion mecénica y evidenciando nuevas fases (Oxido de itrio y hierro) y (Hierro de itrio)
producto del proceso de la fabricacion. Las muestras presentaron resistencia a la corrosion respecto al aumento del ceramico en el metal debido
a la formacion de las fases generadas por la mezcla, sin embargo, se determind que el porcentaje mas adecuado es el 5%, debido a que es la
cantidad 6ptima incorporada al hierro, capaz de conferirle las propiedades de proteccion frente a la corrosion.
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Abstract— It is manufactured by powder metallurgy a mixture of 0%, 1%, 3%, 5%, 7% by weight of Iron Ytrium Oxide, in order to
establish the effect of the ceramic on the metal on exposure in stagnant 3.5% Sodium chloride solution at room temperature. The samples are
tested for structural characterization obtained by X-ray diffraction (XRD), while the analysis of electrochemical properties has been carried
through the study of polarization curves and electrochemical impedance spectroscopy. The characterization after the deterioration test was
carried by XRD for the different mixtures, the corrosion products are identified with XRD. The results obtained include the mechanical alloy
and the evidence of adding phases (Yttrium lron Oxide) and (Yttrium Iron) as a result of the manufacturing process. The specimens had
resistance to corrosion with respect to the increase of the ceramic in the metal due to the formation of the phases generated in the mixture.
Nevertheless, the most adequate percentage has been determined at 5%, since this is the optimum quantity incorporated to the iron, capable of
conferring it the properties of protection against corrosion.
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I. INTRODUCCION

La pulvimetalUrgia es Gnica en mezcla de materiales con puntos de fusion disimiles o extremadamente elevados que tienden a reaccionar de
manera abrupta con el ambiente al ser fundidos [1]. Se establece que mediante el control de variables de molienda se generan cambios
microestructurales en el polvo, conocido como “aleacion mecanica”, permitiendo a través de la compactacion y la sinterizacion, producir
aleaciones de ciertos elementos como Hf. V. Li. Cs. Ni, W que no son féciles de obtener o incluso imposibles de preparar por métodos
convencionales como horno eléctrico u horno de induccién, un ejemplo de ello es la formacién de revestimientos ceramicos sobre metal; los
ejemplos incluyen AI203 sobre Al (para condensadores); Nitrurados y Carburos sobre Ti, que proveen propiedades aislantes inalcanzables por
el metal solo, otro ejemplo es Los filamentos finos de superconductores ceramicos son dificiles de fabricar y dificiles de manejar, pero se ha
logrado cierto éxito al preparar un alambre dctil que contiene la mezcla adecuada de metales (Ba, Cu, Y) y posteriormente convertirlo por
oxidacion en el superconductor YBa2Cu307-x, un tercer ejemplo es el compuestos pulvimetaltrgicos que utilizan la transferencia de médulo
elastico como mecanismo de endurecimiento primario; incluyen metales reforzados con fibras de Boro o SiC y hormigén reforzado con fibras
de Carbono.[2]. Esta tecnologia permite la sintesis de una variedad de fases de equilibrio y aleaciones de no equilibrio, ya sean soluciones
sélidas, intermetalicos, cuasi-cristales, aleaciones amorfas como vidrios metalicos, también materiales micro y nanoestructurados [3]. La intensa
blUsqueda de materiales capaces de resistir condiciones extremas, o de proveer a herramientas la mayor vida en servicio posible, lleva a hacer
empleo de materiales ceramicos en metales, como lo es el éxido de Itrio (Y203), eje central de esta investigacion [4].

Existen estudios de la aleacién mecanica en el sistema Fe-Al en una amplia gama de composiciones, mostrando la formacion de compuestos
intermetalicos basados en Fe y las transformaciones cristalinas y amorfas en consecuencia a diferentes etapas del proceso [5], el comportamiento
del Oxido de Itrio (Y203) en particulas de polvo de Hierro (Fe) puro preparadas por aleacion mecanica han revelado 6xido de ltrio disuelto en
la matriz de Hierro, que mas tarde se reorganiza en porciones; llegando a generar que la molienda durante al menos 12 horas generando una
adecuada homogeneidad [6-7]. Se han demostrado volimenes atémicos "abiertos” que estan presentes en el ceramico, concluyendo que
especialmente las vacantes son responsables de producir una fase metaestable, por lo que el 6xido de Itrio se disuelve en Hierro puro [8-9].

El proceso de la fabricacion de materiales con la mezcla hierro y 6xido de Itrio, se ha limitado a la relacién de la etapa de acondicionamiento
de los polvos por molienda, y se han revelado varios resultados de la aleacién mecanica, los cambios estructurales presentados y sus propiedades
mecanicas [10-11].

El propdsito de este articulo es analizar el efecto del aleado mecanico en el Hierro puro, respecto a concentraciones de 6xido de lItrio del
0%, 1%, 3%, 5%, 7% (p/p), obteniendo una matriz metalica con dispersion de 6xido y se establecio la interrelacion existente entre caracteristicas
geométricas y fisicas de las particulas de acuerdo al comportamiento triboldgico y de resistencia a la corrosion de las muestras, los resultados
indican que es posible lograr una aplicacidon de tipo industrial.

Il. DESARROLLO EXPERIMENTAL

El proceso de fabricacion fue vinculado a un previo analisis de los polvos en su proceso de acondicionamiento incluyendo la compactacion
del material, y posterior con el compacto sinterizado. El ciclo de molienda se realizd mediante el Molino Planetario Pulverisette 5 Fritsch, los
procesos usados son molienda (59 minutos), pausa (30 minutos) y reversa (59 minutos), cuyo parametro de reversa hace mas eficaz la molienda
al girar el vial en direccién opuesta, asi mismo genera la activacion en el material de energia mecano-quimica. La velocidad de rotacion del
molino fue de 250 rpm.

El material en polvo mezclado se procesd en una maquina universal de ensayos Shimadzu UH-1 500kNI, usando un molde que permitio la
compactacién controlada del material a 0,5 mm/s y a una carga de 12000 kgf, luego se realizd la extraccion de la pieza, sin comprometer el
polvo compacto, ni el molde. Posteriormente se realiz6 el proceso de sinterizacion iniciando con una rampa de calentamiento hasta los 500 °C
en un tiempo constante de 60 minutos, manteniendo la temperatura por 20 minutos y la rampa se elevo por 40 minutos hasta alcanzar los 1000
°C, sosteniéndola por 40 minutos; posteriormente, se dejé enfriar en el horno.

La caracterizacion morfoldgica se realizd mediante el microscopio electronico de barrido Tescan Vega 3 SB, acoplado a un sistema que
contiene las técnicas por electrones secundarios y retrodispersados, las imagenes recolectadas proporcionan informacién superficial, tanto
morfoldgica como dimensional de las particulas. Las caracterizaciones mineraldgicas y estructurales de las mezclas se realizaron mediante
experimentos de difraccién de rayos X, los cuales fueron llevados a cabo en un difractometro EMPYREAN de PANalytical con radiacién
monocromatica Co-Ka de longitud de onda de 1,789 A, en una geometria Bragg-Brentano, con goniémetro en configuracion 0/0, en un rango
260 entre 10° y 90°, a un paso y tiempo de paso de 0,02° y 2 segundos, respectivamente. Para realizar la caracterizacion se identificaron las
distintas fases cristalinas presentes en los materiales utilizados comparando las difracciones particulares de los espectros obtenidos para estos,
con los espectros relacionados en la base de datos (Crystallography Open Database). Adicionalmente, a partir del refinamiento Rietveld de un
estandar de alta cristalinidad el factor K guarda la configuracién mediante la cual se identificé la cristalinidad del estandar utilizado, y la aplica
a los patrones obtenidos cuyos nuevos valores se ajustaron a la presencia de las fases cristalinas relacionadas con la informacién cristalografica
presente en las fases identificadas (picos caracteristicos) y la presencia de sefiales de amplio rango que representan el contenido amorfo o de
orden de corto alcance, existente en las muestras estudiadas.

La estimacion del dafio que se puede producir debido al efecto del fluido corrosivo se realizé con un potenciostato — galvanostato Gamry
reference 3000 empleando las técnicas de espectroscopia de impedancias electroquimica y curvas de polarizacion, con la configuracion de la
celdas electroquimicas de referencia - ER (Ag/AgCl), el contraelectrodo -EA (Alambre de platino) y el portamuestras —ET con una area de
exposicion de la muestra de 1 cm2, los electrodos estan inmersos en una solucién en una solucion de cloruro de sodio, NaCl al 3,5% wi/v, se
eligié esta solucién debido a que simula una solucién marina, ademas corroe metales activos formando los cloruros sobren el metal. Los
diagramas de Nyquist se obtuvieron realizando barridos de frecuencia en el rango de 0.001 Hz hasta 500 kHz, empleando una amplitud de la
sefial sinusoidal de 5 mV. Los diagramas de Tafel se obtuvieron a una velocidad de barrido de 0,125 mV/s en un rango de voltajes de -0,25 V
a 0,25 V empleando un area expuesta de 1 cm2. La configuracion del equipo se realiz6 teniendo en cuenta los lineamientos que indica la norma
ASTM G3, G5 y G59 [12, 13]. Los fendmenos de degradacion fueron observados con un microscopio electronico de barrido (MEB), las



caracteristicas superficiales, se determinaron con un microscopio electrénico de barrido JEOL NeoScope JCM-5000 equipado con una éptica
electronica con un rango de magnificacion de 50-40,000X.

1. RESULTADOS

a. Microscopia electronica de barrido

En las figuras la-1e, se observan las micrografias para determinar por medio de la técnica de estimacion que se basan en la observacion
directa de las particulas; a través de microscopia electrénica de barrido acoplada al software Gatan Digital Micrograph, para el analisis, control
experimental y estadistico, los datos son registrados en la tabla 1 en donde se genera la recuento descriptivo de la distribucion del tamafio de
particula de cada una de las muestras analizadas, de ellas se deducen los comportamientos de las particulas después del acondicionamiento [14].

Las figuras 1la-1e , muestran las imagenes registradas en el MEB de 0%, 1%, 3%, 5%, 7%, permitiendo percibir aspectos de difusion entre
particulas, mostrando menor limite para el caso de 1 y 3%, consecuente a los valores de menor porosidad, esto es una medida de la efectividad
de la difusion partiendo del proceso de refinamiento del tamafio de particula, donde el material con el menor tamafio de particula respecto a la

dispersion de los valores cuantificados en el MEB, se encuentra asociado a la menor porosidad, también Se distinguen reduccion de
area instantanea, la forma irregular se identifico luego de su proceso de obtencion mecanica [15]

La porosidad se determind por tonalidades, que pueden llegar a ser otro tipo de material como por ejemplo déxidos, bajo microscopia
electronica EDS vy visual a altos aumentos hallados mediante el detector de electrones retrodispersados y se determind la que el tono oscuro en
las zonas intermedias de los granos era porosidad y no correspondia a un material diferente a la matriz. La porosidad define la efectividad de la
difusion partiendo del proceso de refinamiento del tamafio de particula, donde el material con el menor tamafio de particula respecto a la
dispersion de los valores cuantificados en el MEB [15], se encuentra asociado a la menor porosidad. Las muestras con contenido de 6xido de
Itrio presentaron menor porosidad, asociado el menor valor a los porcentajes 3, 5y 7%.

En la tabla 1, se obtiene los datos obtenidos del software en donde se observa al igual que en las imagenes de MEB, todos los sistemas
tienen diferente nivel de porosidad, y se obtiene la dependencia con el valor de la mediana del tamafio de particula, esto se relaciona con las
caracteristicas iniciales del polvo y su relacién porcentual del Y203 densificado, debido al estado de sinterizacion y la presion de consolidacion
fueron similares para todas las muestras [16].

SEM HV: 200KV
SEM MAG: 1.00 kx

Figura 1: Microscopias de las muestras con diferentes porcentajes de Y,0s, a) 0%, b) 1%, c) 3%, d) 5%, e) 7%.
Fuente: Elaboracidn propia.



Tabla 1: Registro de datos generados por el software Gatan Digital Micrograph que determina el tamafio de porosidad y estadistico de las iméagenes de microscopia
electrénica de barrido.

Mayor tamafio um? Menor tamafo pum? Mediana
0% 90,37 8,03 30,60
1% 26,17 1,29 6,82
3% 20,88 0,88 7,32
5% 27,68 1,90 7,89
7% 25,18 2,29 8,14

Fuente: Elaboracidn propia.

En la figura 2, se observa el andlisis elemental MEB cuantitativo generado por energia dispersiva de rayos X (EDS) detectando
contaminantes y proporciones de elementos [17]. se representa el material acondicionado presenté una disminucién de particula respecto al
aumento de la concentracién de 6xido de Itrio en hierro, mostrando la efectividad de las variables seleccionadas del proceso. Con soporte del
analisis de EDS luego del ciclo de acondicionamiento, se estableci6 la existencia de una distribucion homogénea de particulas de 6xido de itrio
en el hierro, la presencia de cromo, es generada por la colision de las esferas con el material a pulverizar [18].
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Figura 2: Composicion elemental de las muestras.
Fuente: Elaboracién propia.

b. 3.2 Difraccion de Rayos X

En la figura 3, se obtiene los patrones de difraccion del hierro sin mezcla denominado 0% y las mezclas de concentracion de 6xido de
Itrioitrio en hierro (1, 3, 5y 7%), en donde se encuentran 6xidos de hierro debido a que la mezcla no se realiza bajo atmésfera controlada, las
concentraciones acondicionadas mecanicamente mostraron la presencia de hierro monoclinico,determinado mediante el software HighScore
(Plus),que esta integrado en el DRX, presentando una tendencia del difractograma a mantener un amplio ancho de pico, en contraposicion con
las que aparece en la posicion de un angulo de 45°, en las muestras de 1%, 3%, 5% y 7%, compuestos como FeYO3, Fe5Y3012 y Y203
producto del aleado mecanico, es efecto de la formacion de nuevas fases debido a la energia generada durante el proceso. En el difractograma
de la muestra 0%, la concentracion de Oxido de hierro correspondiente a hematita (65°) y magnetita (82°) que son consecuencia de las reacciones
durante el proceso, debido a la temperatura generada por la colision de las esferas, el vial, el polvo y su respectiva frecuencia, asi como a la falta
de control de la atmésfera dentro del molino [19-20].

El mayor grado de deformacién valida la union entre las particulas y ratifica la efectividad del proceso de difusion en el sinterizado [21-22].
Los sistemas 5% y 7% obtienen el mayor alargamiento mientras se aplica la carga dentro del molde de compactacién, por lo tanto, se obtiene
los picos con mayor intensidad, para el caso del 7%, se observa un pico a los 34°, manifestando que el proceso de sinterizado condujo al material
a dichas concentraciones de Oxido de itrio a una mejor difusion. La contraccion del material luego de la sinterizacion se relacionada en la
densidad del material y debido a que las regiones amorfas en el espectro no son observables, asi mismo el tamafio de grano del material estuvo
afectado por la densidad; donde las muestras mas densas observadas mediante MEB son 3, 5y 7% en donde se obtuvieron menores tamafios de

granos [23-24].
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Figura 1: Espectro de difraccion de rayos X en probetas sinterizadas
Fuente: Elaboracién propia.

Los valores de la figura 4, corresponde a las especies encontradas bajo el analisis del espectro, donde se encuentra el hierro para las cinco
muestras, asi como porcentajes de Oxido de hierro de itrio en las muestras de 1, 3, 5y 7% aumentando respecto al incremento de la concentracion

25-26].
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Figura 4: Valores porcentuales de hierro y de Y,0s
Fuente: Elaboracién propia.

¢. 3.3 Evaluacion electroquimica

De los diagramas de impedancia en la figura 5, se observa que el comportamiento de las matrices de hierro con diferentes adiciones de
Y203 presenta un comportamiento diferente en cada porcentaje evaluado [27]. La resistencia a la polarizacién o resistencia a la transferencia
de carga para las matrices fue calculada con la suma de la resistencia de la capa porosa y la resistencia de la capa barrera, para la muestra 7%
se presenta una resistencia a la trasferencia de carga tiene un valor de 1,55 kohm, la resistencia a la transferencia de carga de probetas de 5%,
3%, 1% y 0% presentaron una disminucién en comparacion con el 7%, con valores de 0,871 kohm, 0,631 kohm, 0,216 kohm, y 0,160 kohm,
respectivamente, observandose que la resistencia que se opone al paso de carga , en cada uno de los casos se puede deber a la cantidad o densidad
de material de hierro con mezcla de Y203 [28]. La variacion significativa de resistencia al paso de carga es debido al porcentaje de 6xido el
cual se incrementa con la mezcla. Se puede observar que hay una variacion de la capacitancia de las capas porosa y barrera (Cc y Ccorr) en
funcién del tiempo empleado en la obtencidn de las piezas.
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Figura 5: Diagrama de Nyquist correspondiente al valor de impedancias disminuye en funcién del decremento del porcentaje de dxido de itrio.
Fuente: Elaboracion propia.

La interpretacion de los datos obtenidos requiere la modelizacion mediante un circuito eléctrico andlogo al sistema Fisico estudiado, también
Ilamado circuito equivalente, el modelo que proporciond mejor ajuste fue el presentado en la Figura 6. El circuito equivalente tiene dos conjuntos

de elementos de fase constante y es debido a la presencia de una capa de 6xido superficial generado en cada uno de los sistemas evaluados, y
con una segunda capa porosa, que se puede asociar con la porosidad presente en los materiales [29].
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Figura 6: Circuito equivalente correspondiente a la evaluacion de las probetas pulvimetalurgicas con adicion de 6xido de itrio.
Fuente: Elaboracion propia.

Los potenciales de corrosion de las curvas de polarizacion de la figura 7, hallados para cada material se exponen en la tabla 2 (Ecorr) es
evidente el desplazamiento de los diagramas de Tafel hacia regiones de pasividad donde el Ecorr es mas positivo, esto es coherente a la velocidad
de corrosion, es decir, que a medida que los diagramas Tafel se desplazan a una zona de proteccion también lo hace a una de menor velocidad
de corrosion. Este comportamiento de los materiales de estudio es caracteristico cuando se evalla por pendientes Tafel las aleaciones de hierro
con el incremento porcentual de éxido de itrio [30].

Debido a que los diagramas de Tafel del material de estudio se desplazan a regiones anddicas a la vez que se corroen a menor velocidad,
podria deberse a que en el material de estudio se presente corrosion general que genera un aumento gradual en la velocidad de corrosion [31].

Al analizar la matriz de hierro reforzada con el 5y 7% de Y203, se obtiene que a medida que aumenta el nimero de particulas de Y203 en
esta matriz, disminuye el espaciado entre ellas, como se observd en las imagenes de MEB en las figuras 1 d y e, lo cual conllevaria a la presencia
de areas anodicas mas pequefias propiciando la corrosion una proteccion adicional [32]. Sumado a que la presencia de particulas en la matriz



aumenta la concentracion de defectos cristalinos y metallrgicos, principalmente alrededor de las particulas donde se puede generar una
inhibicién de la corrosion en un medio salino, sin embargo, se puede determinar que el 5% es un peso limite de proteccidn de la corrosién, ya
que los valores son similares, la cinética de la corrosion es similar para los contenidos del 5% y 7%, como se observa en la tabla 2.
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Figura 7: Curvas de Polarizacién Tafel para 0%, 1%, 3%, 5%y 7%.
Fuente: Elaboracion propia.
Tabla 2. Datos obtenidos de las curvas Tafel mediante el método de ajuste
Pardmetro 0% 1% 3% 5% 7%
Pendiente anddica V/ década e 270,6 2254 322,0 459,0 381,0
Pendiente catddica V/ década e 260,8 2738 468,0 508,4 2438
Potencial de corrosion mV -703,0 -700,0 -586,0 -490 -406
Corriente de corrosion 302,0 40,1 4,740 1.41 1.29
Velocidad de corrosiéon mpy 701,7 93.07 11,02 3.27 2.99

Fuente: Elaboracién propia.

IV. CONCLUSIONES

El material acondicionado presentd una disminucion de particula respecto al aumento de la concentracion de Oxido de Itrio en Hierro,
mostrando la efectividad de las variables seleccionadas del proceso. El analisis de EDS luego del ciclo de acondicionamiento, establecio la
existencia de una distribucion homogénea de particulas de Oxido de Itrio en el Hierro.

Con la técnica de DRX, se determino los valores que corresponde a las especies encontradas luego del andlisis del espectro, donde se
encuentra el hierro para las cinco muestras, asi como porcentajes de FeYO3 en las muestras de 1, 3, 5y 7% aumentando respecto al incremento
de la concentracion Las concentraciones acondicionadas mecanicamente mostraron la presencia de hierro monoclinico presentando una
tendencia del difractograma, en contraposicion con las caracteristicas del hierro alfa, que aparece a la altura de la posicién 45°. Durante el
analisis se identificaron en las muestras de 1%, 3%, 5% y 7%, compuestos como FeY O3, producto del aleado mecanico, es efecto de la formacion
de nuevas fases debido a la energia generada durante el proceso.

La resistencia a la polarizacion o resistencia a la transferencia de carga para las muestras 7% se presenta una resistencia a la trasferencia de
carga de mayor valor, las probetas de 5%, 3%, 1% y 0% presentaron una disminucion respecto a la disminucion de contenido de Oxido de ltrio.
Al igual que los valores de velocidad de corrosién dados en milimetros por afio, que aumenta de acuerdo con el aumento de la concentracion de
Oxido de itrio en hierro de la muestra.

Al analizar la matriz de hierro reforzada en peso de Y203 en las pruebas electroquimicas, se obtiene que a medida que aumenta el nimero
de particulas de Y203, debe disminuir el espaciado entre ellas lo cual conllevaria a la presencia de areas anddicas mas pequefias propiciando la
corrosion una proteccion adicional. A esto se afiade el hecho de que la presencia de particulas en la matriz aumenta la concentracidn de defectos
cristalinos y metaldrgicos principalmente alrededor de las particulas donde se puede generar una inhibicion de la corrosién en un medio salino,
sin embargo, se puede determinar que el 7% es un peso maximo de proteccidn de la corrosion, pero se debe considerar que la cinética de la
corrosién es muy similar para los contenidos del 5% y 7%.
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