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RESUMEN

La caracterizacion microestructural de la aleacion Mg-8.5%AI-0.5%2Zn-0.2%Mn durante tratamientos térmicos
de envejecido se realiz6 mediante difraccion de rayos X (DRX), microscopia electronica de barrido (MEB),
mediciones de microdureza Vickers (HV) y microscopia electrénica de transmision (MET). La aleacion se
homogeneiz6 a 430°C por 3 dias y se templo en agua a 2°C para obtener una solucién solida sobresaturada.
Posteriormente, se realizaron tratamientos térmicos de envejecido a 100, 200 y 300°C a diferentes tiempos, para
inducir la precipitacion de fases. Los resultados de DRX mostraron la precipitacion de la fase g (Mgi/Al;y)
durante los tratamientos de envejecido. En las primeras etapas de envejecido, la precipitacion de la fase g
ocurre discontinuamente (PD) o celular. En las etapas posteriores, la fase f precipita dentro del grano,
conocida como precipitacion continua (PC). A tiempos mayores de envejecido, la PD no se distingue de la PC.
Cabe sefialar, que la cinética de descomposicion de fases, es méas rapida con el incremento de la temperatura de
envejecido. El efecto de la precipitacion en la dureza fue la siguiente: (a) inicialmente la presencia de la PD no
aumenta la dureza, mientras que, (b) la maxima dureza se obtiene cuando la PD y la PC estan presentes, (c) la
dureza es mayor conforme la temperatura de envejecido disminuye y (d) la disminucion en dureza de la aleacion
a tiempos largos de envejecido se atribuye a un posible engrosamiento de la fase . La energia de activacion
para la PD fue de 64.6 kJmol™, mientras que, los valores de n obtenidos a partir del analisis de la ecuacion de
Johnson-Mehl-Avrami fueron de 1.1, 0.86 y 0.83, para el envejecido a 100, 200 y 300°C, respectivamente. Estos
resultados confirman lo reportado en bibliografia y representan que la PD es un proceso controlado por la
difusion de limite de grano. Finalmente, la disminucion en dureza del material se atribuye al engrosamiento de
los precipitados.
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1. INTRODUCCION

El magnesio es uno de los metales estructurales mas ligeros y sus aleaciones son por lo tanto, candidatas
atractivas para aplicaciones estructurales donde el peso es un factor critico. La creciente demanda por reducir
peso para aplicaciones aeronduticas y automotrices ha motivado muchas investigaciones del magnesio y sus
aleaciones [1]. Las aleaciones de Mg son de gran interés debido a su buena resistencia, maquinabilidad,
capacidad de conformado, etc. Son ampliamente usadas en la manufactura de paneles, cubiertas, cajas de
velocidades, tableros instrumentales, etc., gracias a la facilidad que presentan durante su vaciado. Sin embargo,
estas aleaciones tienen limitantes en su aplicacién en la industrial debido a que dependen de la relacion entre su
costo y sus propiedades mecanicas [2].

La mayoria de las aleaciones de magnesio usadas se basan en las series magnesio-aluminio-zinc (denominadas
como series-AZ) [3]. Una de las aleaciones comerciales mas usadas es la Mg-9%Al-1%Zn (AZ91), la cual
presenta gran facilidad durante su fusion y vaciado, dureza y ductilidad. Sin embargo, las propiedades de ésta
aleacion proveniente de fusién son insuficientes para remplazar a las aleaciones de aluminio en algunas
aplicaciones [4]. Uno de los caminos mas efectivos para incrementar las propiedades ha sido mediante
tratamientos de envejecido isotérmico [5]. EI endurecimiento se obtiene por la precipitacion continua de la fase
de equilibrio B [6-11] (o y [12]) en forma de placas o listones durante los tratamientos de envejecido.
Adicionalmente, conforme se incrementa el tiempo de envejecido se presenta una precipitacion celular o
discontinua, la cual ha sido reportada como la causante de la disminucion en la resistencia y ductilidad de la
aleacion [12].

Por lo tanto, el presente trabajo pretende estudiar la precipitacion en la aleacion Mg-8.5%Al-0.5%2Zn-0.2%Mn
con la finalidad de analizar la cantidad de fase precipitada, morfologia y distribucion sobre sus propiedades
mecanicas. Adicionalmente, los resultados permitiran aportar informacidn cinética de la descomposicion celular
y un diagrama tiempo-temperatura-transformacién (TTT) que permita predecir la precipitacion continua y
discontinua durante los tratamientos de envejecido.

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Muestras de tamafio de 1x 1 x 1lcm de la aleacion Mg-8.5A1-0.5Zn-0.2Mn (%peso) fueron cortadas y
encapsuladas en tubo pirex bajo una atmdsfera de gas inerte. Las muestras fueron tratadas térmicamente a
homogeneizacion a 430°C durante 3 dias para romper la estructura de colada y obtener una solucion sélida
sobresaturada (sss). Posteriormente, las muestras fueron tratadas isotérmicamente a 100, 200, 300°C para inducir
un endurecimiento por precipitacion y analizar la cinética de descomposicion. Las muestras se analizaron
mediante difraccion de rayos X en un equipo D8 Focus marca Bruker, antes y después de los tratamientos
térmicos para identificar la formacién y evolucién de las fases presentes. EI comportamiento de la dureza
durante los tratamientos térmicos de envejecido se siguié en un microdurémetro Vickers marca FutureTech con
una carga de identacion de 25¢s., realizando 20 mediciones por muestra. La evolucion de la precipitacion fue
caracterizada por microscopia electrénica de barrido (MEB JEOL JSM 6300) y microscopia electrénica de
transmision (MET — JEOL JEM2000FXII). La microestructura se revelé mediante un ataque quimico basado en
19 ml de agua destilada, 60 ml de etilenglicol, 20 ml de acido acético glacial y 1ml de acido nitrico. Las
mediciones de la precipitacion se realizaron a partir de las imagenes digitalizadas de MEB mediante un
analizador de imagenes.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

La figura 1 muestra los patrones de difraccion de rayos-X correspondientes a las muestras homogeneizada y
envejecida 100h a 200°C, respectivamente. El patron de DRX correspondiente a la muestra homogeneizada
muestra solamente los picos caracteristicos de una solucion solida sobre saturada (osss), mientras que posterior al
envejecido para inducir la precipitacién muestra la presencia de los picos caracteristicos de la fase Mgy;Al;,.

En las micrografias de la figura 2 se muestra la microestructura obtenida por MEB y MET de la aleacion Mg-
8.5A1-0.5Zn-0.2Mn  después del tratamiento de homogenizado. En dicha figura se aprecia por ambas
microscopias, la ausencia de precipitacion posterior al homogeneizado, lo cual es indicativo de la formacion de
una solucidn solida sobresatura (o) Y confirma lo observado por DRX.
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Figura 2. Micrografias de la aleacion Mg-8.5Al1-0.5Zn-0.2Mn homogeneizada obtenidas por (a) MEB y (b) MET.

En las figuras 3-5 se muestran las micrografias de la aleacion Mg-8.5Al-0.5Zn-0.2Mn durante el tratamiento de
envejecido isotérmico a 100, 200 y 300 °C a diferentes tiempos. La figura 3 muestra que la primera precipitacion
en esta aleacion es la precipitacion discontinua (PD) o celular y ocurre en los limites de grano después de 100h a
100°C. Adicionalmente, se puede observar el aumento de la fraccion de la precipitacion discontinua conforme se
incrementa el tiempo de envejecido. Finalmente, después de un envejecido de 6000h, se presenta la precipitacion
continua (PC) dentro del grano (sefialado por flechas). Por su parte, la figura 4 muestra la presencia de la
precipitacion discontinua después de 1h a 200°C. EI aumento de la fraccion de la precipitacion discontinua es
evidente con el tiempo de envejecido lo que involucra un aumento en la cinética de descomposicion de la
precipitacion discontinua. Cabe sefialar que la precipitacion dentro del grano (precipitacién continua) se
identifico después de 1h de envejecido, la cual coexiste con la precipitacion discontinua. De acuerdo con Duly y
colaboradores [14], esto puede ser posible ya que la precipitacion continua y discontinua compiten debido a que
nuclean y crecen a diferentes velocidades. En el caso de la figura 5 se muestra la secuencia de precipitacion a
300°C, en la cual es evidente, que la cinética de precipitacion es mas rapida debido que a partir de 0.16h de
envejecido se observa la presencia de la precipitacion discontinua y continua, coexistiendo ambos tipos de
precipitacion durante los envejecidos posteriores. La figura 6 muestra la construccion de un diagrama tiempo-
temperatura-precipitacion (TTP) a partir de los resultados obtenidos por MEB.



Figura 3. Evolucién microestructural de la aleacion envejecida isotérmicamente a 100°C durante (a)100, (b) 250, (c) 350,
(d) 550, (e) 1000, (f) 1250, (g) 1500y (h) 6000 h.
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Figura 4. Evolucion microestructural de la aleacion envejecida isotérmicamente a 200 °C durante (a) 0.5, (b) 1, (¢) 2,
(d) 5, (e) 10, (f) 25, () 50 y (h) 100h.
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Figura 5. Evolucion microestructural de la aleacion envejecida isotérmicamente a 300 °C durante (a) 0.5, (b) 1,
(c) 2, (d) 5, (e) 10, (f) 25, (g) 50y (h) 100h.



Por otra parte, las micrografias de MEB permitieron determinar la evolucion de la fraccion area de la
precipitacion discontinua con respecto al tiempo y la temperatura. De acuerdo a Dehoff y Rhines [15], se
considerd que la fraccion area es igual a la fraccion volumétrica (fy). La maxima f, observada fue de 0.115 a
100°C, considerandola como el 100% de la PD (0 Xs=1). La figura 7(a) muestra la grafica de la fraccion
transformada (X¢) con respecto al tiempo de envejecido para cada temperatura. A partir de dicha figura fue
posible determinar el tiempo de envejecido para que ocurra el 60% de la descomposicion de PD, es decir una
fraccion transformada (Xf) de 0.6 para cada temperatura. Los valores obtenidos se graficaron mediante una
ecuacion tipo Arrhenius [16], X=exp(-Q/RT), a partir de la cual se determind que la energia de activacion (ver
figura 7(b)) para la precipitacién discontinua es de 64.60kJ/mol. Este valor es cercano a 83.6kJ/mol, reportado
por Koike y colaboradores [17] lo cual es un indicativo de que la difusion sobre el limite de grano controla el
avance de la precipitacion discontinua.

Adicionalmente, los resultados de la fraccién transformada para la PD fueron analizados con la ecuacion (1)
propuesta por Johnson-Mehl-Avrami [18] (JMA):

X, =1—exp(—kt") )
donde t es el tiempo de envejecido, k y n son constantes que dependen de la velocidad de nucleacion y
crecimiento.

El desarrollo de la ecuacion de JMA muestra que existe una dependencia lineal si se grafica el Inin (1/1-X)
contra In t, como se muestra en la ecuacion (2):

InIn =Ink+nint 2)

1-Xy)
La figura 8 muestra la dependencia lineal de los datos graficados de InIn (1/1-X) contra In t para la PD. Los
valores de n fueron calculados a partir de la pendiente de las lineas de la figura 8, los cuales fueron de 1.1, 0.85y
0.83 para los envejecidos a 100, 200 y 300°C, respectivamente. Estos valores estdn muy cercanos a 1, lo cual
indica que la precipitacién discontinua ocurre en sitios de saturacion en los limites de grano y es seguido por un
crecimiento a expensas de la matriz [18]. Donde los sitios de saturacién estan definidos como sitios en los cuales
empieza la nucleacion de una nueva fase seguido por un estado de crecimiento en el cual ya no ocurre
precipitacion adicional [17, 18]. En la PD estos sitios de saturacion son por lo general en los limites de grano, lo
cual fue corroborado en el presente trabajo.
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Figura 6. Esquema de un diagrama TTP. Las curvas ilustran el inicio de las trasformaciones de fase que ocurren durante

los envejecidos.
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La gréfica de la figura 9 muestra las curvas de envejecido de la aleacion AZ80 durante los tratamientos térmicos
a 100, 200, 300°C. Dicha figura muestra un aumento en dureza con el tiempo de envejecido para todas las
temperaturas en estudio. Se puede observar que el incremento mas lento en dureza ocurre a 100°C, mientras que
la mas réapida ocurre a 300°C. EI maximo de dureza fue 85, 73.4 y 72.3 HV para 100, 200 y 3000°C,
respectivamente. Finalmente, la dureza disminuye para las muestra envejecida a 200 y 300°C, mientras que para
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Figura 8. Grafica del Inln (1/(1-Xy)) vs. In t para las muestras envejecidas a 100, 200 y 300°C.

la muestra envejecida a 100°C, aparentemente todavia no se obtiene el maximo de su valor.
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(a) Curvas de la fraccion transformada de PD vs. tiempo de envejecido y (b) Grafica de la energia de
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Figura 9. Curvas de dureza a diferentes temperaturas 100, 200 y 300°C y a diferentes tiempos de envejecido.

4. CONCLUSIONES

De acuerdo al analisis de los resultados de la caracterizacion de la descomposicion de fases para la aleacion Mg-
8.5Al-0.5Zn-0.2Mn se concluye que:

1.

La precipitacién discontinua precede a la precipitacién continua y la coexistencia de ambas incrementa la
dureza del material. Donde la precipitacion continua es la que principalmente aporta al endurecimiento de
la aleacion.

La cinética de crecimiento de la precipitacion discontinua incrementa con la temperatura y con la adicién
de plata. La energia de activacion para la precipitacion discontinua fue de 64.6 kJmol™ y los valores de n
cercanos a 1 obtenidos a partir del analisis de la ecuacion de Johnson-Mehl-Avrami (JMA) indican que la
precipitacion discontinua ocurre en sitios de saturacion en los limites de grano y que la difusion del limite
de grano controla la evolucion de la precipitacion discontinua.

La cinética de crecimiento de la PD es més rapida a mayor temperatura y los valores de dureza alcanzados
son mayores a menores temperaturas de envejecido, aunque son requeridos tiempos largos de tratamiento.
La disminucién en dureza de la aleacion a 200 y 300°C se atribuye a un posible engrosamiento de la
precipitacion.
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