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La formacién de fases y la evolucion microestructural de las aleaciones de alta entropia
equimolares FeNiCoCuMo y FeNiCoCuNb sintetizadas por aleado mecanico se reportan en el
presente estudio, mediante DRX y MEB para caracterizar los polvos obtenidos a distintos tiempos
de molienda. El primer sistema forma dos soluciones sodlidas entre 15 y 30 [h] de molienda,
mientras que el segundo sistema, presenta la transformacién de una estructura tipo Nb-BCC a una
tipo Nb-FCC entre las 10 y 15 [h]. Tras 100 [h] de molienda, ambas aleaciones poseen particulas
completamente esféricas con tamafios de 20 y 150 [um] de didametro respectivamente.

El desarrollo de las aleaciones de alta entropia en la década pasada vino acompafiada
del abandono del paradigma convencional de disefio de aleaciones, que se caracteriza
por el uso de uno o dos elementos como principales. Los canones tradicionales sugerian
que una aleacién equimolar de cinco o mas componentes, seria fragil y sin aplicacién,
dada la enorme cantidad de compuestos intermetalicos y fases intermedias que se
formarian, tipicamente de caracter duro y fragil. Los trabajos pioneros de Yeh [1] ,
Cantor [2] y sus respectivos colaboradores, en el afio 2004, son los causantes de la
efervescencia cientifica de investigar este nuevo campo de aleaciones, que destacan
preliminarmente por sus buenas propiedades mecanicas, incluso a altas temperaturas,
asi como alta resistencia al desgaste, la oxidacién y la corrosién[3].

En el presente trabajo, se muestran los resultados de la sintesis mediante aleado
mecanico de dos aleaciones de alta entropia no reportadas FeNiCoCuMo y FeNiCoCuNb,
estudiando el efecto del tiempo de molienda sobre la microestructura de los polvos
obtenidos. Estos se caracterizaron mediante difraccion de rayos X asi como microscopia
electronica de barrido, con tal de determinar las fases presentes, la distribucion de los
elementos en estas, y la morfologia de las particulas.

Las aleaciones de alta entropia FeNiCoCuMo y FeNiCoCuNb fueron obtenidas mediante
aleado mecanico, utilizando polvos comerciales de Fe (99,5%), Ni (99,5%), Co (99,8%),
Cu (99%), Mo (99,9%) y Nb (99,85%), con tamafios de particula <150 [um], en
composicidon equiatdmica. Estos se alearon en un molino planetario de alta energia
Retsch PM400, utilizando tanto viales como medios de molienda de acero endurecido. Se
utilizé una razén bola-polvo de 10:1, con 300 [g] de bolas, ademas de acido estearico
como agente controlador al 2%wt. Los polvos fueron estudiados mediante difraccion de
rayos X, utilizando un difractdbmetro STOESTADI MP, usando radiacion Cu-Kai
(A=0.15406 [nm]). La microscopia electrénica de barrido se llevdé a cabo en un equipo
JEOL JSM-6010LA.

Al observar la Figura 1, es posible distinguir los planos de difraccién de cinco
estructuras, cada una correspondiente a los elementos puros: dos estructuras BCC (tipo
Fe y tipo Mo), dos estructuras FCC (tipo Ni y tipo Cu) y una estructura HCP tipo Co. Tras
las primeras 15 [h], los picos del Co apenas son observables, mientras el resto de los
reflejos se ensanchan producto del aumento de la microdeformacién y disminucién del



tamafio de cristalita. Cumplidas 30 [h], la estructura FCC del cobre se amorfiza, mientras
que los reflejos de las estructuras de Fe y Ni dejan de observarse. Finalmente, a las 100
[h], el sistema se compone de un 99% en peso de una estructura amorfa.
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Figura 1: Patrén de difraccion de rayos X del sistema FeNiCoCuMo a distintos tiempos de
molienda.

La Figura 2, que representa la evolucion en el tiempo de los perfiles de difraccién del
sistema FeNiCoCuNb, muestra como inicialmente se tenian cinco estructuras: dos FCC
(tipo Cu vy tipo Ni), dos BCC (tipo Nb y tipo Fe) y la estructura HCP del Co. A las 10 [h],
se observa un nuevo reflejo, el que corresponde a una estructura FCC tipo Nb [4]. Al
mismo tiempo, se ve como el resto de los reflejos se ensanchan producto de la molienda.
A las 15 [h], el reflejo de Nb-BCC deja de observarse, conservandose la estructura FCC
de este elemento, que posee un bajo grado de cristalinidad. Desde las 30 [h] en
adelante, solo se observan dos estructuras amorfas provenientes del Cu y del Nb-FCC.
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Figura 2: Patron de difraccion de rayos X del sistema FeNiCoCuNb a distintos tiempos de
molienda.



Las imagenes tomadas en microscopia electrénica de barrido muestran para la
aleacién FeNiCoCuMo, inicialmente, una mezcla de particulas pequefas y grandes, con
morfologia de hojuelas y placas respectivamente. Durante las primeras 15 [h], estas
Ultimas se fracturan. Los trozos resultantes se aglomeran en las horas de molienda
siguientes, resultando en particulas de hasta 100 [um], acompafadas de trozos libres
menores a 5 [um]. Los polvos obtenidos a 50 y 100 [h], muestran la tendencia de
homogeneizar el tamafio de particula, hasta unos 20 [um], y una morfologia
completamente esférica, como se observa en la Figura 3.a.
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Figura 3: Imagenes MEB a 200x de polvos molidos por 100 h de a) FeNiCoCuMo y b) FeNiCoCuNb

Para la aleacion FeNiNoCuNb, se observa en primera instancia la morfologia y tamano
de las particulas correspondientes a los polvos comerciales. Se observan placas de hasta
40 [um], asi como hojuelas y racimos de particulas. Transcurridas 5 [h], estas se
fracturan y dejan de ser observadas. A las 10 [h] de molienda, se observan hojuelas
finas, con tamanos menores a 4 [um]. A las 15 [h], los elementos se distribuyen de
forma homogénea. A la vez, las hojuelas finas se aglomeran resultando en particulas de
gran tamano. Sin embargo, a las 20 [h] de molienda, las particulas poseen una
morfologia completamente esférica y de tamafio homogéneo de 20 [um]. Desde ahi
hasta las 100 [h], las particulas crecen en tamafio, el que se describe por un rango entre
80 y 200 [pm], como se observa en la Figura 3.b.

Para concluir, el sistema FeNiCoCuMo se encuentra formado por dos soluciones sdlidas
tipo Mo y tipo Cu entre las 15 y 30 [h] de molienda. Posteriormente, la estructura del Mo
deja de observarse, seguida de la amorfizacién de la estructura FCC. Para el sistema
FeNiCoCuNb, a las 10 [h] de molienda la solucién de Nb-BCC se transforma en una
estructura tipo Nb-FCC, la que se ve amorfizada a las 15 [h] de molienda. En ambos
casos, los polvos molidos evolucionaron siguiendo el mismo proceso: fractura de
particulas grandes e irregulares, aglomeracion de estos trozos, formacion de particulas
esféricas y crecimiento de estas. De esta manera, los sistemas alcanzaron tamafios
promedio de 20 y 120 [um] de didmetro respectivamente. Se obtuvo una distribuciéon
homogénea de los elementos, a las 20 y 15 [h] de aleado mecanico respectivamente, la
que se mantuvo durante el resto del proceso.
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