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RESUMEN

RESUMEN

En el presente trabajo se estudi6 el comportamiento mecanico a temperaturas
intermedias en aleaciones de magnesio deformables AZ80 y ZK60 modificadas
con cerio e itrio. La aleacion AZ80 modificada tiene adiciones de 0.7 y 0.2 % en
peso de cerio e itrio, respectivamente. Por otro lado, la aleacion ZK60 modificada
tiene adicion de 0.7 % en peso de cerio.

El proceso termomecanico utilizado tanto en aleaciones comerciales como
modificadas fue extrusion indirecta. Después del tratamiento termomecanico, se
llevd a cabo la caracterizacion microestructural en el cual la aleacion AZ80
comercial presentdé una microestructura homogénea con tamafio de grano
promedio de 8 um, por otro lado, la aleacibn AZ80 modificada mostré un
refinamiento de grano, esto atribuido al efecto del cerio e itrio, debido a que estos
elementos promueven la formacion de particulas de segunda fase asi como la
recristalizacion.

Caso contrario, la aleacion ZK60 modificada con cerio inhibe el proceso de
recristalizacion durante la extrusidn. Esto permite el desarrollo de una
microestructura bimodal (grandes granos alargados y pequefios granos
recristalizados) con tamafio de grano promedio de 7 um. En comparacion, la
aleacion ZK60 comercial exhibe un refinamiento del grano después de la
extrusion con un tamafio promedio de 4 um.

Se realiz6 medicion de textura global para cada aleacion después del tratamiento
termomecanico. Las figuras de polo inversas indican una textura prismatica de
doble fibra (1010)—(1120) para la aleacion comercial AZ80, la cual orienta los
planos basales paralelo a la direcciébn de extrusién obteniendo una intensidad
méxima de 6.3. Las adiciones de Ce e Y sobre la aleacion AZ80 modificada tienen
un efecto positivo en el debilitamiento de la textura cristalografica, reduciendo la
intensidad méaxima a 2.3.

La aleacion ZK60 comercial, presentd un componente de textura (1121) paralela a
la direccidbn de extrusion, comunmente este tipo de textura se observan en
aleaciones de Mg con adiciones de tierras raras (RE), con intensidad maxima de
7. La aleacibn ZK60 modificada presentd el mismo componente de textura
incrementando la intensidad maxima a 7.7.

Se llevaron a cabo ensayos de tension a 150, 200 y 250°C con tres diferentes
velocidades de deformacién 102, 102y 10* s™. Las adiciones de Ce e Y sobre la
aleacion AZ80 tienen un efecto positivo en la ductilidad, ya que existe un
incremento substancial del 30% en comparacion a la aleacién AZ80 comercial.

Por un lado, la aleacion ZK60 comercial presentd un comportamiento
superplastico alcanzando 464% de elongacién a la fractura a condiciones de
250°C/10* s™. Por otro lado, la aleacién ZK60 dopada con cerio mostré muy baja
ductilidad en todas las condiciones de ensayo, debido a la presencia de particulas
de segunda fase que originaron la formacion de cavidades.



RESUMEN

Las muestras ensayadas en tension fueron utilizadas para observar el desarrollo
microestructural en funcién de la temperatura y la velocidad de deformacion, asi
como también, se realiz6 la medicion del tamafio de grano.

Por dltimo, se determind el parametro Zener—Hollomon (Z) con la finalidad de
relacionar los pardmetros (temperatura y velocidad de deformacion) utilizados
durante las pruebas de tension, utilizando el esfuerzo maximo a partir de las
curvas esfuerzo real-deformacion real como el Unico valor significativo. En
general, para todas las aleaciones se observd que a valores altos de Z, el
esfuerzo maximo es alto y a valores bajos de Z se consiguieron las mas altas
elongaciones.

Palabras clave: aleaciones de magnesio, textura cristalografica, propiedades

mecanicas, proceso de recristalizacion.
_________________________________________________________________________________________________________________________________________________|



ABSTRACT

ABSTRACT

In this work, the mechanical behavior at intermediate temperatures of wrought AZ80 and
ZK60 alloys modified with cerium and yttrium were investigated. Additions of 0.7 Ce and 0.2
wt. % Y to a commercial AZ80 alloy and 0.7 wt. % Ce to a commercial ZK60 alloy were
carried out.

Magnesium alloys, commercial and modified, were processed by indirect extrusion and
microstructural analysis was carried out. Commercial AZ80 alloy presented a homogeneous
microstructure with an average grain size of 8 um. A refinement of grain size was observed
to modify AZ80 alloy obtaining an average grain size of 4 um. This was attributed to the
addition of Ce and Y, since these elements promote the formation of second phase particles
and prevent the grain growth during the thermomechanical treatment.

In contrast, the addition of Ce to the ZK60 alloy exhibits an incomplete recrystallization
process after extrusion which leads to the development of a bimodal microstructure (large
elongated grains and small recrystallized grains) with average grain size of 7 um. On the
other hand, commercial ZK60 alloy exhibits a refinement of grain with size of 4 pm.

After thermomechanical treatment, global texture measurements were made for all alloys.
The inverse pole figures indicate a prismatic (1010)—(1120) double fiber texture in
commercial AZ80 alloy. This implies that the basal planes are oriented parallel to the
extrusion direction with a maximum intensity of 6.3. Additions of Ce and Y to the AZ80 alloy
have a positive effect on weakening the texture, decreasing the maximum intensity to 2.3. In
contrast, commercial alloy ZK60 presented a (1121)texture component parallel to the
extrusion direction, which is commonly known as RE textures, with a maximum intensity of 7
and this maximum intensity was further increased to modified ZK60 alloy to 7.7.

In order to evaluate and compare the mechanical properties of commercial and modified
alloys, tension tests were carried out at 150, 200 and 250 °C with three different strain rates
of 102, 10° and 10 s™. It was observed that the addition of RE elements to the AZ80 also
had a positive effect in ductility, due to an increase of 30% compared to the commercial
AZ80 alloy.

On the one hand, the ZK60 alloy presented a superplastic behavior, reaching elongation to
failure up to 464% at conditions of 250 °C/10™ s™. On the other hand, the ZK60 alloy doped
with Ce showed a poor ductility in all conditions tested, due to the presence of second phase
particles that promote cavity formation.

Samples tested to fracture were used to study the microstructural development as a function
of temperature and strain rate.

Finally, the Zener-Hollomon parameter was calculated for each alloy in order to relate the
parameters (temperature and strain rate) used during tension test. In this work, the peak
stress is taken from the flow curves as the only significant parameter for evaluation. In
general, it was observed that at high values of Z the maximum stress was high and at low Z
values the highest elongations were obtained.

Keywords: magnesium alloys, crystallographic texture, mechanical properties,
recrystallization process.



IND

CF

INDICE

RESUMEN i
ABSTRACT i
INDICE iv
INDICE DE FIGURAS Vi
INDICE DE TABLAS X
LISTA DE ABREVIATURAS Y SIMBOLOS Xii

CAPITULO 1. INTRODUCCION

1.1 Introduccion 1
1.2 Objetivos especificos

CAPITULO 2. MARCO TEORICO

2.1 Historia 5
2.1.1 Magnesio 5
2.1.2 Obtencion 6
2.2 Generalidades del magnesio 7
2.2.1 Ventajas y desventajas 8
2.3 Aleaciones de magnesio 9
2.3.1 Influencia de las adiciones de elementos en aleaciones 10
de magnesio
2.3.2 Aleaciones de la serie AZ 13
2.3.3 Aleaciones de la serie ZK 15
2.4 Mecanismos de deformacion 15
2.4.1 Deslizamiento cristalografico 16
2.4.2 Maclado 16
24.2.1 Maclas de tension 17
2.4.2.2 Maclas de compresién 18
2.4.2.3 Maclas dobles 18
2.5 Sistemas de deslizamiento 18
2.6 Métodos de procesamiento utilizados para obtener 20
aleaciones de magnesio de grano fino
2.6.2 Extrusién en caliente 21
2.6.2.1 Extrusion directa 21
2.6.2.2 Extrusién indirecta 21
2.6.2.3 Extrusion hidrostatica 22
2.7 Recristalizacion durante los tratamientos 24
termomecanicos
2.7.1 Recristalizacion en aleaciones de magnesio 25
2.8 Textura cristalogréafica 28
2.8.1 Determinacion experimental de las texturas 30

cristalograficas



2.8.2
2.8.3

2.8.4
2.9

IND

Métodos globales

Determinacion de la funcién de distribucion de
orientaciones

Texturas caracteristicas del magnesio

Estado del arte

CAPITULO 3. DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1
3.2
3.3
3.4
3.5
3.6
3.7

Desarrollo experimental

Barras extruidas

Caracterizacion microestructural

Tratamiento térmico de recristalizacion
Textura global

Caracterizacion mecanica

Determinacién del parametro Zener-Hollomon

CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1
4.2
42.1
4.2.2
4.2.3
4.2.4
4.3
4.4
441
4.4.2
4.4.3
4.5

4.6
4.6.1
4.7

Conclusiones
Referencias
Anexos

Analisis quimico de la aleaciones AZ80 y ZK60
Tratamiento termomecanico

Andlisis microestructural (MO)

Tratamiento térmico de recristalizacion

Analisis microestructural (MEB)

Tamafio de grano de las aleaciones

Textura global después de la extrusién

Pruebas mecénicas

Ensayos de tension a temperatura ambiente
Ensayos de tension a temperaturas intermedias
Muestras deformadas

Cambios microestructurales después de los ensayos
de tension

Parametro Zener-Hollomon

Relacién del valor Z con el comportamiento mecéanico
Importancia de la energia de activacion (Q)

CF

30
31

32
33

37
38
38
39
40
41
43

45
46
46
48
51
59
60
62
63
65
72
75

80
87
88

95
97
102



INDICE DE FIGURAS

INDICE DE FIGURAS

No

© 00 N O

11

12
13

14
15

16

17

18

19
20

LEYENDA

Diferencia en esfuerzo maximo y porcentaje de elongaciéon entre
aleaciones de magnesio en condicion de colada y ftratadas
termomecanicamente.

Variacion de los CRRS de los sistemas de deslizamiento prismatico
<a> Yy piramidal <c + a> con la temperatura en una aleacion AZ31
extruida.

a) Arreglo atomico de la estructura HCP y b) Red HCP.

a) Diagrama de Fases Mg-Al b) Seccién rica en Mg del sistema Mg-
Al.

Efecto de % peso de Aluminio en las propiedades mecanicas de
aleaciones base magnesio.

Diagrama de fases del sistema Mg-Zn.

Diagrama de fases del sistema Mg-Zr.
Diagrama de fase ternario del sistema Mg-Al-Zn.

Diagrama de fase del sistema Mg-Al-Mn-Zn, indicando la zona rica en
Mg.
Seccion isotérmica a 345°C del sistema ternario Mg-Zn-Zr.

a) Diagrama de esfuerzo para el calculo del esfuerzo cortante
resuelto, b) férmula para el célculo del factor de Schmid.
Representacion esquematica de la deformacién por maclado.

Representacion esquematica de: a) maclas de tensién y b) maclas de
compresion
Sistemas de deslizamiento del Mg.

Esquema de extrusiones convencionales: a) Directa, b) Indirecta y c)
extrusion hidrostatica.

Curva de esfuerzo-deformacion ingenieril de una aleacion ZK30
extruida con una carga paralela a la direccion de extrusion.
Diagramas esquematicos que ilustran los principales procesos de
recocido: a) estado deformado, b) recuperacion, c) parcialmente
recristalizado, d) totalmente recristalizado, e) crecimiento de grano y
f) recristalizacion secundaria.

a) Distribucion aleatoria de las orientaciones de los granos en un
policristal, b) Material texturizado (orientacion de cubo). KA se
refiere al sistema de coordenadas asociado a la muestra. KB es el
sistema de coordenadas asociado a los cristales.

Convenios utilizados para expresar la orientacion cristalografica.

(a) Elementos de distribucion de orientaciones en el EE: componente
de textura (CT), tubo de textura (TT) y componente ideal (CI). (b)

PAG

10
11

12
12
14
14

15
16

17
18

20
23

24

26

28

29
30

Vi



INDICE DE FIGURAS

Representacion de la funcion de distribucion de orientaciones en el
espacio de Euler mediante isolineas para el corte de ¢ 2 = 45°.
21 (a)y (b) Principio fisico de la medicion de las figuras de polos. 31

22 Figuras de polo ideales caracteristicas del magnesio: a) Figura de 32
polo plano basal, b) Figura de polo de plano prismético.

23 Figuras de polos A) plano basal y B) prismatico experimentales de 32
AZ31 sin tratamiento térmico.

24  Procedimiento experimental. 37

25 a) Microscopio Leica™ DM1500M y b) equipo de computo acoplado a 39
microscopio usado en HZG.

26 Equipo utilizado en HZG para el tratamiento térmico de 40
recristalizacion para la aleacion ZK60 modificada.

27 a) Equipo de difraccion de rayos X, b) gonibmetro de texturas 40
PANalytical Xpert ™ y c¢) muestras para la medicion de textura
global, utilizado en el HZG.

28 Metodologia para el maquinado de probetas. 41

29 Probeta para realizar los ensayos de tension. 42

30 Maquina de tension universal Zwick™ Z050 utilizada en el HZG: a) 42
mordazas de la maquina, b) colocacion del horno eléctrico para el
calentamiento de las probetas y c) imagen adquirida durante un
ensayo de tension.

31 Microestructuras obtenidas después del tratamiento termomecénico 46
para las aleaciones: a) AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, c) ZK60
comercial y d) ZK60 modificada.

32 Zona en la cual se obtuvieron las muestras para andlisis 47
microestructural.

33 Microestructuras obtenidas después del tratamiento térmico de 48
recristalizaciéon de la aleacién ZK60 modificada: a) TT a 400°C por
120 min, b) TT a 400°C por 180 miny ¢) TT a 400°C por 240 min.

34 a) Diagrama de fases del sistema Mg-Zn-Zr-Ce, con variacion de 50
cerio, b) TT a 435°C por 120 miny c) TT a 435°C por 240 min.

35 Microandlisis de las aleaciones: a) AZ80 comercial, b) AzZ80 51
modificada, c) ZK60 comercial y d) ZK60 modificada.

36 Diagrama de fases del sistema Mg-Al-Zn-Mn, con variacion de 53

manganeso.

37 Dia_grama de fases del sistema Mg-Al-Zn-Mn-Ce-Y, con variacion de 54
38 ‘[:)Gi};lgr.ama de fases del sistema Mg-Zn-Zr, con variacion de zirconio 56
39 Diagrama de fases del sistema Mg-Zn-Zr-Ce, con variacion de cerio. 57
40 Microandlisis de la aleacion ZK60 modificaday con TT. 58
41 Tamafo de grano promedio de cada aleacion. 59

42 Figuras de polo inversa (0001); a) AZ80 comercial, b) AZ80 60

Vii



INDICE DE FIGURAS

modificada, c) ZK60 comercial y d) ZK60 modificada con TT.

43 Muestra la tipica orientacion de los cristales de magnesio después de 61
la extrusion [49], de una textura similar a la aleacion AZ80 comercial
de este estudio.

44 Manera en que podrian estar orientados los cristales de magnesio 62
después de la extrusion en la aleacion ZK60 comercial [49].

45 Intensidad maxima VS aleacién, textura global después del 62
tratamiento termomecanico.

46 Curvas Esfuerzo Ingenieril VS Deformacion Ingenieril: a) aleacion 63
AZ80 comercial y modificada y b) aleacion ZK60 comercial y
modificada con TT.

47 Propiedades Mecéanicas a temperatura ambiente de todas las 64
aleaciones.

48 Microestructura obtenida después del ensayo de tension a 65
temperatura ambiente a una velocidad de deformacion de 1072 s, en
la zona de fractura de la aleacion: a) AZ80 comercial, b) AZ80
modificada, ¢) ZK60 comercial y d) ZK60 modificada con TT.

49 Curvas esfuerzo real-deformacién real para la aleacion AZ80 66
comercial a) ensayo a 150°C, b) a 200°C y c) a 250°C vy para la
aleacion AZ80 modificada d) ensayo a 150°C, e) a 200°C y f) a
250°C, con velocidades de deformacion de 102 s*, 10° sty 10* s*
para ambas aleaciones.

50 Curvas esfuerzo real-deformacion real para la aleacion ZK60 68
comercial a) ensayo a 150°C, b) a 200°C y c¢) a 250°C vy para la
aleacion ZK60 modificada con TT d) ensayo a 150°C, e) a 200°C y f)

a 250°C, con velocidades de deformacion de 102 s?, 10° sty 10™ s
! para ambas aleaciones.

51 Representacion grafica de las propiedades mecénicas: a), b), ¢) 71
AZ80 COMy d), e), f) AZ80 MOD.

52 Representacion grafica de las propiedades mecénicas: a), b), ¢) 72
ZK60 COM Yy d), e), f) ZK60 MOD con TT.

53 Muestras deformadas en tensibn a temperatura ambiente con 73
velocidad de deformacion constante de ¢ =10"3s"1; a) AZ80
comercial, b) AZ80 modificada, c) ZK60 comercial y d) ZK60
modificada con TT.

54 Muestras deformadas en tension de la aleacion AZ80 comercial a: a) 74
150, b) 200 y c) 250°C y de la aleacién AZ80 modificada a: d) 150, e)
200y f) 250°C.

55 Muestras deformadas en tension de la aleacion ZK60 comercial a: a) 74
150, b) 200 y c) 250°C y de la aleacion ZK60 modificada a: d) 150, e)

200 y f) 250°C.

56 Microestructuras obtenidas después de las pruebas de tension de la 75
aleacién AZ80 comercial: a) 150, b) 200 y c) 250°C

57 Microestructuras obtenidas después de las pruebas de tension de la 77
aleaciéon AZ80 modificada: a) 150, b) 200 y c) 250°C.

Viii



58

59

60

61

62

63

64

65

66

67

Al
A2

A3

A4

INDICE DE FIGURAS

Microestructuras obtenidas después de las pruebas de tension de la
aleacion ZK60 comercial: a) 150, b) 200 y c) 250°C.

Microestructuras obtenidas después de las pruebas de tension de la
aleacion ZK60 modificada con TT: a) 150, b) 200 y c) 250°C

Graficas Ln(op) VS Ln(€), para la determinacion preliminar de n, de
las aleaciones: a) AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, c) ZK60
comercial y d) ZK60 modificada con TT.

Graficas o0, VS Ln(é), para la determinacion hallar a, de las
aleaciones: a) AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, c) ZK60
comercial y d) ZK60 modificada con TT.

Graficas Ln(senh(a*c)) VS 1/T, para hallar Q, de las aleaciones: a)
AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, c) ZK60 comercial y d) ZK60
modificada con TT.

Graficas Ln(senh(a*c)) VS Ln(€), para hallar Q, de las aleaciones: a)
AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, c) ZK60 comercial y d) ZK60
MOD con TT.

Graficas Ln(senh(a*c)) VS Ln(Z), para hallar A y n, de las aleaciones:
a) AZ80 COM, b) AZ80 MOD, c) ZK60 COM y d) ZK60 MOD con TT.
Esfuerzo méaximo y % de elongacion a la fractura de VS Ln(Z), de las
aleaciones: a) AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, c) ZK60
comercial y d) ZK60 modificada con TT.

Mapa de mecanismos de deformacion (DMM) para aleaciones de
magnesio de la serie AZ.

Mapa de mecanismos de deformacion (DMM) para aleaciones de
magnesio.

Norma europea DIN 50125 M6

Mapeo de la aleacion ZK60 modificada con TT, a) indica la zona de
eleccion, b)distribucion del elemento Mg en esa zona, c) distribuciéon
de Zn, d) distribucion de Ce y e) distribucion de Zr.

Figuras de polo: a) aleacion AZ80 comercial y b) aleaciéon AZ80
modificada.

Figuras de polo: a) aleaciébn ZK60 comercial y b) aleacién ZK60
modificada con TT.

78

79

81

82

84

85

86

88

91

92

102
104

105

105



INDICE DE TABLAS

INDICE DE TABLAS

No

© 00 N o

11
12

13
14
15
16
17

18

19

20

Al
A2
A3
A4

LEYENDA
Comparacion de densidades del hierro, aluminio y magnesio.

Propiedades del magnesio en comparacién con otros materiales
estructurales como el acero, aluminio y titanio
Sistemas de deslizamiento del Magnesio HCP.

Parametros utilizados durante el tratamiento térmico de
recristalizacion.

Figuras de polos y sus angulos de Bragg correspondientes a
difraccion CuKa.

Variables a utilizar durante las pruebas de tension.

Andlisis quimico de la aleacién AZ80 comercial y modificada.
Andlisis quimico de la aleacién ZK60 comercial y modificada.

Microandlisis cualitativo y cuantitativo para las aleaciones AZ80
comercial y AZ80+Ce+Y.

Microandlisis cualitativo y cuantitativo para las aleaciones ZK60
comercial y ZK60+Ce.

Parametros de red de Mg y Zr.

Comparacion entre la aleacion ZK60 modificada con TT y ZK60
modificada sin TT.
Propiedades mecéanicas a temperatura ambiente.

Propiedades mecénicas de las cuatro aleaciones.
Valores de dpromedio de cada aleacion.
Constantes de cada aleacién y energia de activacion.

Mecanismo de deformacion que predomina en cada aleacion de
acuerdo a la literatura.

Valores de o/E y tamafio de grano de acuerdo a los parametros de
ensayo para AZ80 COM y AZ80 MQOD.

Valores de o/E y tamafio de grano de acuerdo a los parametros de
ensayo para ZK60 COM y ZK60 MOD con TT.

Comparacion de mecanismos de deformacion predominantes en
cada aleacion.

Calculo de zona recristalizada.

Calculo de zona recristalizada.
Valores de Q para aleacién AZ80 comercial.

Valores de Q para aleacién AZ80 modificada.

PAG

20
39

41

44
45
45
52

52

55
58

63
70
83
86
89

90
93
94

103
103
106
106



A5
A6
A7
A8
A9

A10 Valores de Z para aleacién ZK60 modificada con TT.

INDICE DE TABLAS

Valores de Q para aleacion ZK60 comercial.

Valores de Q para aleaciéon ZK60 modificada con TT.

Valores de Z para aleaciéon AZ80 comercial.
Valores de Z para aleacion AZ80 modificada.
Valores de Z para aleacién ZK60 comercial.

107
107
108
108
109
109

X



ABREVIATURAS

Lista de Abreviaturas y Simbolos

Mg
Ce

Y

pm
RE
HCP
CRSS
ED
DRX
ECR
b

AC
CDRX
DDRX

Magnesio

Cerio

Itrio

Micra

Tierras Raras (siglas en inglés)

Estructura Hexagonal Compacta

Esfuerzo de Corte Critico Resuelto (siglas en inglés)
Direccién de extrusion

Recristalizacion Dinamica (siglas en inglés)

Esfuerzo de Corte Critico

Vector de Burgers

Asimetria de Cedencia

Recristalizacion Dindmica Continua (siglas en inglés)
Recristalizacion Dindmica Discontinua (siglas en inglés)
Nucleacién Estimulada por Particulas (siglas en inglés)
Conjunto de Rotaciones

Sistemas de Coordenadas

Sistema Fijo

Espacio de Euler

Componente de Textura

Microscopia Electrénica de Transmision (siglas en inglés)
Difraccion de electrones Retrodispersados (siglas en inglés)
Microscopia Electrénica de Barrido (siglas en inglés)
Funcién de Distribucion de Orientaciones (siglas en inglés)
Figura de Polo

Deslizamiento de Limite de Grano (siglas en inglés)
Esfuerzo Maximo (siglas en inglés)

Direccion Transversal (siglas en inglés)

Silica coloidal (siglas en inglés)

Tratamiento Térmico

Helmholtz-Zentrum Geesthacht

Fluorescencia de rayos X (siglas en inglés)

Figura de Polo Inversa (siglas en inglés)

Direccién de Extrusion

Mega pascales

% de Elongacion a la Fractura

Velocidad de deformacion

Mdodulo de elasticidad

Parametro Zener-Hollomon

Energia de activacion

Mapa de mecanismo de deformacion (siglas en inglés)
Constante del material de acuerdo con el parametro Zener- Hollomon
Constante del material de acuerdo con el parametro Zener- Hollomon
Constante del material de acuerdo con el parametro Zener- Hollomon
Coeficiente de sensibilidad a la velocidad de deformacién
Comercial

Modificada

Punto de fusién en escala absoluta

Xl



CAPITULO 1

INTRODUCCION



INTRODUCCION

1.1 INTRODUCCION

El magnesio es uno de los metales estructurales mas ligeros. Sustituir el aluminio
y el acero con magnesio en voliumenes iguales resultaria un ahorro de alrededor
del 33 y 77% en peso, respectivamente [1]. El ahorro en peso es notable en las
aleaciones de magnesio, por esta razon, han despertado gran interés para su
aplicacion dentro de la industria automotriz y aeroespacial, principalmente [1].
Ademas, el uso de las aleaciones de magnesio conduce a una mejora en la
eficiencia del combustible y de este modo reducir la emision de gases para
detener el creciente impacto ambiental [2-5].

La mayoria de los componentes de magnesio son producidos por fundicion,
debido a sus buenas propiedades de colada, ejemplo de ello son: monoblocks y
carcasas de cajas de cambios de velocidades [1]. Sin embargo, estos productos
contienen defectos como cavidades, porosidad y tamafo de grano grande
causando un deterioro en las propiedades mecanicas bajo condiciones dinamicas
y quasi-estaticas. Por lo tanto, los productos de colada son inapropiados para
aplicaciones que requieren un alto rendimiento. Recientemente, el interés en las
aleaciones de magnesio deformables ha ido en aumento debido al hecho de que
tienen propiedades mecanicas superiores en comparacion con las aleaciones de
magnesio de fundicion como se observa en figura 1, debido a que se obtiene una
microestructura relativamente homogénea y tamafio de grano pequefio [6-8].
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Figura 1. Diferencia en esfuerzo maximo y % de elongacion entre aleaciones de
magnesio en condicidon de colada y tratadas termomecanicamente [9].

Sin embargo, las aleaciones de magnesio deformables poseen algunas limitantes
como: anisotropia mecanica y baja capacidad de deformacién a temperatura
ambiente, consecuente de su estructura hexagonal compacta (HCP), ya que por
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naturaleza, solo presenta 3 sistemas de deslizamiento [10]. La activacién del
sistema de deslizamiento basal, (0001) <1120>, sucede durante la deformacion a
temperatura ambiente debido a que posee los valores mas bajos de esfuerzo
cortante critico resuelto (CRSS por sus siglas en inglés), ver figura 2. Es necesario
mencionar que el maclado, (1012) <1011>, es otro importante mecanismo de
deformacion que se activa facilmente ya que reporta el segundo valor més bajo de
CRSS [11]. En el caso de los valores CRSSs de los sistemas de deslizamiento
prismatico (1010) y piramidal (1011) disminuyen a medida que aumenta la
temperatura, por lo que se puede predecir que los valores de CRSSs para los
sistemas de deslizamiento no basales seran menores que los del maclado a
temperaturas superiores a 230°C [12]. Por lo tanto, esta es la razon principal de
emplear los tratamientos temomecanicos (es decir, procesos de deformacion en
caliente como laminacion, extrusion, forja, entre otros) [1].

100 T T T T
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—&—Piramidal <c+a>
——Basal <a>

70 | - Maclado .

60 |-

80 -

50 -
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o

1 1

0 100 500 600
Temperatura (°C)

Esfuerzo cortante critico resuelto CRSS (MPa)

Figura 2. Variacion de los CRSS de los sistemas de deslizamiento prismatico <a>
y piramidal <c + a> con la temperatura en una aleacion AZ31 extruida [13].

Las aleaciones de magnesio comerciales, normalmente desarrollan una fuerte
textura basal durante los procesos termomecanicos. En aleaciones de magnesio
extruidas, frecuentemente se encuentra una textura prismatica de doble fibra
(1010)—(1120), de modo que los planos basales se orientan paralelamente a la
direccién de extrusiéon. Es conocido que tales texturas restringen la activacion del
deslizamiento basal durante la deformacion, especialmente a temperatura
ambiente y por lo tanto es desfavorable para la ductilidad [14-15].

Recientemente, varios estudios han afirmado que adiciones de elementos de
tierras raras (RE) son un método eficaz para modificar la textura cristalografica
durante la extrusion, y por lo tanto conduce la formacion de una nueva
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componente de textura (1121) paralela a la direccion de extrusion (ED), la cual
promueve que la mayoria de los granos sean favorables para deslizamiento basal,
resultando una mejora en la ductilidad a temperatura ambiente [16]. Por ejemplo, I.
Polmear et. al. [17] en su trabajo concluye que aleaciones de magnesio con
contenidos de itrio y neodimio desarrollan una textura mas aleatoria durante la
extrusion. Varios autores han atribuido que este cambio de textura cristalogréfica
en aleaciones de magnesio con adiciones de tierras raras es consecuencia del
proceso de recristalizacion dinamica (DRX) que sucede durante los tratamientos
termomecanicos [18].

Ademas, otros estudios confirman que pequefias adiciones de elementos de
tierras raras (RE) pueden mejorar las propiedades mecénicas en aleaciones de
magnesio extruidas, por el refinamiento de tamarfio de grano y debilitamiento de la
textura cristalografica [19-20], pero en particular se mejora la ductilidad a
temperatura ambiente.

Por otro lado, una forma mas completa para observar la relacion entre las
propiedades mecénicas y los pardmetros utilizados durante la deformacion, es a
través del calculo del parametro Zener-Hollomon. Algunos autores como J. Victoria
y colaboradores [21], relacionan el valor de Z con las microestructuras resultantes
después de ensayos de tensidon, estos bajo diferentes condiciones de
deformacion, de la misma forma realizan esta relaciéon con la desarrollo de la
textura cristalografica, para finalmente concluir en términos de mecanismos de
deformacion y recristalizacion.

La importancia del estudio de las aleaciones base magnesio sigue creciendo, aln
mas con la implementacion de adiciones de tierras raras (RE). Es conocido que
los elementos de tierras raras y otros elementos como el itrio alteran los
mecanismos de deformacion que sin duda repercuten sobre las propiedades
mecanicas [22-23]. Ademas, este tipo aleaciones con adiciones de RE tienen un
gran potencial para aplicaciones estructurales [24].

Por otro lado, también es necesario mencionar que existen pocos estudios
sistematicos del comportamiento mecéanico en aleaciones comerciales y
modificadas a temperaturas intermedias (<0.5 Tm) en combinacion con la
velocidad de deformacion.

Por lo anterior el objetivo principal es observar el desarrollo de la textura
cristalografica en aleaciones deformables de magnesio AZ80 y ZK60 modificadas
con cerio e itrio y examinar su efecto en el comportamiento mecanico mediante
pruebas de tension a temperaturas intermedias y diferentes velocidades de
deformacion, y compararlas con las aleaciones comerciales.
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1.2 OBJETIVOS PARTICULARES

» Analisis microestructural después del tratamiento termomecanico en
aleaciones comerciales y aleaciones modificadas.

» Observar las fases que se forman con la adicion de cerio e itrio en cada
aleacion mediante microanalisis y corroborarlo con los diagramas de fase.

» Observar el efecto de Cerio e Ytrio en el desarrollo de la textura
cristalogréfica en aleaciones modificadas después del tratamiento
termomecanico y compararlas con las aleaciones comerciales.

» Comparacion de las propiedades mecanicas en aleaciones comerciales y
modificadas después de las pruebas de tension a temperaturas intermedias
(<0.5 Tm) y diferentes velocidades de deformacion.

> Determinacion del parametro Zener-Hollomon (Z), a partir de datos
obtenidos de las pruebas de tension, y relacionar los valores (Z) con las
propiedades mecanicas.
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2 MARCO TEORICO

2.1 Historia

La historia del magnesio como elemento quimico se enmarca en el periodo
durante en el que fueron descubiertos la inmensa mayoria de los elementos
guimicos conocidos actualmente, el periodo que comprende los siglos XVIII y XIX.
Concretamente, la historia del magnesio se inicia en 1754-1755, en Edimburgo
(Escocia), cuando Joseph Black, durante su investigacion sobre la
descomposicion del calcio y el carbonato de magnesio, reconocié que el magnesio
(magnesia) era una sustancia separable. Posteriormente, el descubrimiento de
Joseph Black seria reconocido en el “Traité Elémentaire de Chimie” de Antoine
Lavoisier [25].

No seria hasta el afio 1808 cuando el magnesio fue obtenido como metal puro por
Sir Humphry Davy a través de sus trabajos con la electrolisis. Por otra parte,
Antoine Bussy investigaria en 1828 el aislamiento del magnesio mediante técnicas
quimicas, preparando cloruro de magnesio anhidrido, por medio de la cloracién en
presencia de carbono, que después se reduce mediante potasio [25].

Las lineas de investigacion térmica y electroquimica serian desarrolladas por
Justus Von Liebig y Michael Faraday. En 1833, el asistente de Sir Humphry Davy,
Michael Faraday, lograria producir magnesio mediante electrolisis a partir de
MgCl,, aunque seria Robert Bunsen quien desarrollaria la electrolisis del
magnesio a nivel comercial en 1852. La produccién de magnesio en aquella época
era reducida y se limitaba aplicaciones en la pirotecnia o en el campo de la
fotografia. Las primeras aplicaciones del magnesio serian presentadas en la
exposicion universal de Londres de 1862 [25-26].

2.1.1 Magnesio

El magnesio es uno de los principales elementos en la Tierra, estando entre los
mas abundantes componentes del sistema corteza-manto, junto a otros como el
aluminio, calcio y hierro, representando una composicion del 1.93% en masa de la
corteza terrestre [27-28]. Igualmente, el magnesio ocupa un lugar destacado en la
composicién del agua marina. Se estima que el magnesio existente en el agua de
mar representa un 0.13% en masa en la composicion de los océanos [28].

Debido a la alta reactividad del magnesio, la forma natural de encontrarlo en la
naturaleza es en forma de compuestos. Los mas habituales son los clorhidratos:
en el agua marina (MgCl,-12H,0), en salmueras y en depdsitos salados como
carnalita (MgCl,-KCI-6H,0), y los carbonatos: en las piedras dolomitas
(MgCO3-CaCO3) y magnesita (MgCO3). También es posible encontrar magnesio
en minerales superficiales o en flujos de deshechos [29].
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A pesar de la gran cantidad de magnesio sobre la tierra, este no se encuentra en
forma pura sino en forma de sales y 6xidos, de igual manera lo podemos encontrar
disuelto en el agua de mar, hasta 0.13 %. Considerando que la tierra esta cubierta
en un 75% por agua y que el 97% del agua es salada se puede decir que existe
una fuente enorme de magnesio. Es menos denso que el hierro y otros metales.
Posee un punto de fusion de 650°C y buena resistencia a la corrosion cuando se
encuentra en estado de alta pureza, pero también es altamente reactivo y no
puede deformarse a temperatura ambiente. Ya que el magnesio puro no posee la
capacidad de deformarse en frio es por eso que se ha buscado mejorar sus
capacidades aleandolo con otros materiales, como aluminio, zinc, tierras raras,
etc. [30].

Su baja densidad (1.74 g/cm?), junto con su resistencia especifica hace que el
magnesio sea la mejor opcidbn como material estructural para componentes en los
cuales el peso es un punto critico. La baja densidad le otorga importantes ventajas
en el campo de las aleaciones ligeras donde generalmente se encuentra aleado
con Al, Mn, Cu, Li, Zr y elementos lantanidos.

Tabla 1. Comparacion de densidades del hierro, aluminio y magnesio [31].

Material Densidad (g/cm3)
Hierro 7.87

Aluminio 2.70

Magnesio 1.74

2.1.2 Obtencioén

La obtencion del magnesio se puede realizar por diversos métodos, citdndose, los
electroliticos: acuosos (desarrollados por Dow Chemical Company), que emplean
MgCl, preparado a partir de agua marina, y no acuosos (desarrollados por I.G.
Farbenindustrie, Norsk Hydro y Vami), que emplean MgCl, anhidrido [32].

Otra opcion para la obtencién de magnesio es el empleo de procesos térmicos,
como el proceso Pidgeon, el Magnetherm y el de Bolzano (o Bagley o Brasmag)
[33]. Destaca el fuerte desarrollo del proceso Pidgeon en la industria china, con
menores costos de inversién que los procesos electroliticos [34-35]. EI magnesio
también es reciclable, sin embargo posee ciertas limitantes fisicas, las cuales han
disminuido el uso de éstas aleaciones. La tabla 2 muestra la comparacion de
algunas propiedades mecanicas de aleaciones convencionales de Mg, Al y Fe, asi
como las de un polimero [36].

La alta reactividad del magnesio también es una limitante para su fabricacion; sin
embargo, se han ideado técnicas de proteccion con atmdésferas especiales para la
fusién y vaciado.
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Tabla 2. Propiedades del magnesio en comparacion con otros materiales

estructurales como el acero, aluminio y titanio [38].

Propiedad Acero Aluminio Magnesio Titanio
Densidad (kgm™) 7830 2800 1740 4500
Mddulo de Elasticidad (GPa) 210 70 45 110
Resistencia a la traccién 300-1200 150-680 100-380 910-1190
(10°Nm™)
Resistencia especifica 38-153 54-243 57-218 202-264
(103NmKg™")
Rigidez especifica (10°NmKg™) 26.8 25.0 25.9 24.4
Resistencia a la abolladura 4.4 93 1.2 7.7
(N"/ 2m?Kg™)

2.2 Generalidades del magnesio

El magnesio cristaliza en una estructura hexagonal compacta HCP, la cual consta
de capas de arreglos hexagonales de atomos. Los atomos de la primera capa
tienen una posicion “A”, la segunda capa es colocada en la parte superior de la
primera de tal manera que los atomos colocados en los huecos, referidos en la
Figura 3 a), como “B”. La tercera capa es colocada de forma similar a la primera
capa, de tal manera que los atomos toman la posicién “A”, siguiendo un arreglo
ABABAB...

La figura 3 b), muestra una estructura HCP obtenida de la secuencia de
apilamiento explicada anteriormente, junto con los ejes cristalograficos en donde
las distancias ¢ y a son diferentes. La relacion de ¢ y a en magnesio puro es:
c/a=1.624, donde ¢=0.52 nm y a =0.32 nm.

Si la estructura hexagonal fuera compuesta de esferas del mismo tamafo de una
forma compacta, de tal manera que éstas se tocan entre si, en el plano basal y en
los planos adyacentes, la relacién c/a seria 1.633.

a)
Figura 3. a) Arreglo atbmico de la estructura HCP y b) Red HCP.
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La relacién c/a en los metales hexagonales es de gran importancia, debido a que
influye en la activacion de mecanismos de deformaciéon los cuales son
deslizamiento cristalografico y maclado mecanico [37].

Puesto que el magnesio puro posee una estructura cristalina hexagonal compacta
o HCP dificulta la posibilidad de deformarlo plasticamente a temperatura ambiente,
debido a la restriccion del desplazamiento segun los planos basales, mientras que
a temperaturas elevadas otros planos de deslizamiento se convierten en
operativos. Por ello, las aleaciones de magnesio se deforman a temperaturas
superiores a los 226.7°C, en general, entre 343.3 y 510°C. Otra de las
caracteristicas que le proporciona la estructura HCP es la anisotropia para sus
propiedades mecanicas, lo cual dificulta su conformado en frio.

En comparacion con algunos de los principales materiales estructurales: acero,
aluminio y titanio, las propiedades del magnesio lo hacen altamente competitivo
cuando se consideran la resistencia y rigidez especifica, la resistencia a la
abolladura y la rigidez de la celda, debido a su reducida densidad. Asi, la ligereza
del magnesio lo hace recomendable en la fabricacion de piezas cuando el peso
juegue un papel importante, permitiendo mejorar notablemente los resultados
obtenidos por otros materiales ligeros como el aluminio [38], como se observa en
tabla 2.

2.2.1 Ventajas y Desventajas

El magnesio posee un amplio conjunto de ventajas que posibilitan su empleo en
diferentes aplicaciones. Entre las principales ventajas se citan [38]:

Densidad mas baja entre todos los materiales estructurales.

Alta resistencia especifica.

Capacidad para el moldeo.

Facilidad para el mecanizado (fresado/torneado) a altas velocidades.

Buena soldabilidad bajo atmdsfera controlada.

Alta resistencia a la corrosién en el caso del magnesio puro.

Buena disponibilidad.

Frente a los materiales poliméricos: mejores propiedades mecanicas,
resistencia al envejecimiento, mejor conductividad eléctrica y térmica, y
reciclado.

De igual modo, el magnesio presenta una serie de desventajas que deben tenerse
en cuenta. Asi, se identifican [38-39]:

e Pobre resistencia a fluencia para temperaturas superiores a 100°C.
e Baja resistencia a la corrosion debida: a la influencia del ambiente, a su alta
electronegatividad en comparacion con el aluminio y el acero, o a las
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variaciones en los requerimientos (corrosion debida a fractura por
esfuerzos).

Bajo médulo de elasticidad.

Elevada contraccion durante la solidificacion.

Dificultad para ser trabajado en frio y rigidez.

Alta reactividad quimica.

2.3 Aleaciones de magnesio

La necesidad de mejorar las caracteristicas del magnesio puro lleva al desarrollo
de las aleaciones de magnesio. El utilizar distintos elementos para formar
aleaciones se debe a las diferentes caracteristicas que proporcionan a la aleacién
resultante.

El desarrollo de las aleaciones de magnesio se inicié poco después de la primera
produccion industrial de este metal. Las aleaciones de magnesio se utilizaron
durante la Segunda Guerra Mundial. Sin embargo, no hubo desarrollo constante
como en el caso de aleaciones de aluminio. Sin embargo, el aumento de los
costos de combustible, las preocupaciones ecoldgicas, la baja densidad y el buen
comportamiento mecanico de las aleaciones de magnesio son suficientemente
atractivos para un nuevo enfoque.

Los principales elementos de aleacibn en magnesio son: aluminio, zinc,
manganeso, zirconio y tierras raras. Estos mejoran principalmente la resistencia
tanto a temperatura ambiente como a temperaturas mas altas. Aleaciones de
magnesio fundidas contienen hasta un 10% de aluminio, 6.5% de zinc, 0.5% de
manganeso, 1.5% de silicio y trazas de cobre, niquel y hierro. Aleaciones
especiales tienen adiciones de elementos de tierras raras de hasta un 4%. Las
adiciones de plata (maximo 3%) y zirconio (maximo 1%) también son posibles.
Recientemente se han desarrollado aleaciones que pueden tener contenido de
elementos de tierras raras de hasta 10% y altos niveles de litio. Y las aleaciones
deformables tienen hasta un 10% de aluminio, 2% de manganeso, 6% de zinc,
1.5% de silicio y rastros de cobre, niquel y hierro. Aunque presente rastros en la
concentracion de metales pesados, como cobre, niquel y hierro es muy
importante para incrementar la resistencia a la corrosion [40].

Las aleaciones a base de magnesio son designadas generalmente por dos letras
mayusculas que representan los dos aleantes principales. La primera indica la de
concentracion mas alta. Dos numeros siguen a estas letras, cada uno representa
el contenido porcentual de los elementos sefialados, por ejemplo, la aleacién
ZH31 tiene como aleante principal zinc (letra Z), el primer nimero indica que este
elemento esta en un 3%, ademas la aleacién contiene torio (letra H) en un 1%.

Ademas de las primeras dos letras y dos digitos, si después se incluye una letra,
esta expresa que la composicion ha sido modificada, la misma letra indica el
elemento que ha sido alterado. Frecuentemente los elementos como el aluminio y
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zinc estan presentes en las aleaciones base magnesio deformables y también en
las de colada. El torio y circonio se emplean en aleaciones base magnesio para
uso a mayores temperaturas [41].

2.3.1 Influencia de las adiciones de elementos en
aleaciones de magnesio

El magnesio puro no puede ser usado para aplicaciones estructurales debido a su
baja resistencia y baja ductilidad [42]. Por lo tanto, algunos elementos son usados
para desarrollar las aleaciones de magnesio las cuales son apropiadas para
aplicaciones deseadas. Las propiedades mecénicas de las aleaciones de
magnesio son superiores a las del magnesio puro, principalmente por la
contribucion de los mecanismos de endurecimiento tales como: endurecimiento
por solucion sélida, endurecimiento por reduccion de tamafio de grano y
endurecimiento por precipitacion [42].

- Aluminio:
Tiene el efecto mas favorable dentro de los aleantes del magnesio. Aumenta la

tenacidad y dureza, resultado de la precipitacion de la fase Mgi17Al12, la cual se ha
observado arriba de 120°C [40], la figura 4 muestra el sistema Mg-Al.

700 1 ! L | 700 1 1 | 1
i 650 10 % Al B
i 600 - -
- &~ 550 56T L -
=) I (Mg) +L
< / B 2 5007 . 470C_ 458
e 450°C 2 450 336°C - i
2 Al
= (Al) © (Mg) | /127 33 425
5 L & 400 -
%— i £ 350- 380°C Y L
= - g 3004 / (Mg) + Mg17A|12 (\r') \ I
| /__isas0c %
i 250 =
: 200 T T T
80 100 0 10 20 30 40 50
Mg Contenido de Al (%masa) Al Mg  Contenido de Al (% masa) Al
a) b)
Figura 4. a) Diagrama de Fases Mg-Al b) Seccion rica en Mg del sistema Mg-Al
[36].

La microestructura de algunas aleaciones de magnesio, tal como la AZ91 es
caracterizada por la presencia de éste compuesto intermetalico eutéctico en los
limites de grano, el cual es incoherente con la matriz de magnesio y existe en un
intervalo de composicion de 48% a 52% de aluminio, éste compuesto intermetélico
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tiene un punto de fusion de 458°C, por lo que puede contribuir a la baja resistencia
a la fluencia de la aleacion a altas temperaturas [43].

La solubilidad del aluminio en la matriz de magnesio alcanza 12.7% a 437°C y se
reduce 3% a 93°C, la figura 5 muestra el efecto del contenido de aluminio sobre
las propiedades mecénicas de aleaciones Mg-Al.
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Figura 5. Efecto de % peso de aluminio en las propiedades mecanicas de
aleaciones base magnesio.

- Zinc:

Se utiliza en combinacion con el aluminio para producir mejoras en la tenacidad a
temperatura ambiente [44]. El zinc también ayuda a contrarrestar el efecto
corrosivo de las impurezas de hierro y niquel en aleaciones de magnesio.
Contenidos mayores a 3% en adicion de Zn incrementan la resistencia a la
tension, debido a la fase MgZn que se forma (visualizar el diagrama fase del
sistema Mg-Zn en la figura 6), pero, tiende a formar microporosidades, y al
adicionar mas de 2% de Zn, la fractura a alta temperatura suele ocurrir. La adicion
de Zn en aleaciones base magnesio induce el refinamiento de grano durante la
fusion de la aleacion.

- Manganeso:

Incrementa ligeramente el limite elastico sin influencia en la resistencia a la
traccion, y se puede observar una leve disminucion del tamafio de grano al
incrementar el contenido de Mn [46]. La solubilidad del Mn es menor del 1% a
482°C. En aleaciones que contienen Al, se forman precipitados de MnAl, MnAlg, y
después del tratamiento térmico de recocido, la fase que predomina es la MnAlg_ El
Mn atrapa impurezas de Fe es por ello que la resistencia a la aumenta.
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- Zirconio:
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Figura 6. Diagrama de fases del sistema Mg-Zn [45].

El zirconio tiene un efecto muy positivo en el refinamiento del tamafio en
aleaciones de magnesio, el refinamiento se atribuye a la reaccion peritéctica que
se forma entre Zr y Mg a temperatura de ~654° C que se ilustra en la figura 7, la
solucién soélida que se forma se constituye por nucleos ricos en Zr [47].
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Figura 7. Diagrama de fases del sistema Mg-Zr [48].
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- Tierras raras:

La adicion de tierras raras en las aleaciones de magnesio provoca un
endurecimiento por precipitacion, aumenta la resistencia a la corrosion y aumenta
la resistencia a alta temperatura.

También estd bien establecido que la adicion de elementos de tierras raras
conduce a la formacién de textura después de tratamientos termomecanicos (por
ejemplo, de extrusion y de laminacion) es claramente diferente a las aleaciones
convencionales de Mg-Al-Zn [49-50].

- ltrio:

El itrio es usado en conjunto con las tierras raras para mejorar la resistencia a alta
temperatura y la resistencia a la termofluencia por encima de los 300 °C [51].

2.3.2 Aleaciones de la serie AZ

Con respecto a las aleaciones de magnesio con contenidos de aluminio, la serie
AZ (la figura 8 representa el diagrama de fase ternario del sistema Mg-Al-Zn en él
se puede observar las fases que se forman al variar la composicién de cada
elemento), son las més utilizadas principalmente como un resultado de su facilidad
de procesarlas termomecanicamente y sus buenas propiedades mecanicas que
adquieren. La aleacién AZ31 es la mas conocida de esta serie (3% en peso Al y
1% en peso Zn), ya que presenta buena resistencia y ductilidad a temperatura
ambiente. Comercialmente esta aleacién normalmente se encuentra como AZ31B,
ya que contiene alrededor de 0.2% de Mn con el fin de mejorar su resistencia a la
corrosion [52]. Adiciones de manganeso incluso en pequefias cantidades altera al
sistema Mg-Al-Zn, como se puede observar en la figura 9, debido a que se
promueven fases como MnAl y MnAl, las cuales incrementan el esfuerzo de
cedencia y mejoran la resistencia la corrosion[40].

La aleacion AZ31B a temperatura ambiente presenta las fases a (Mg) y y

(Mgi7Al;2) como la aleacion AZ31 sin Mn, sino que también presenta la fase
AI11Mn4 [52]
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Figura 8. Diagrama de fase ternario del sistema Mg-Al-Zn [53].
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2.3.3 Aleaciones de la serie ZK

Aleaciones de magnesio con contenidos de Zn y Zr forman el sistema ternario Mg-
Zn-Zr conocidos como las serie ZK. Ren y colaboradores [55] experimentalmente
investigaron este sistema ternario en un rango intermedio de temperatura de 300-
400°C, debido al hecho de que las aleaciones Mg-Zn-Zr se someten a procesos
termomecanicos (como extrusién) en este rango de temperatura. Una seccién
isotérmica del sistema ternario Mg-Zn-Zr a 345°C revela la existencia de tres
compuestos intermetalicos: ZnZr, ZnyZrs, (Mg, Zn),Zr, y una fase liquida en
equilibrio con la fase Mg-a. Por otra parte, observaron la presencia de otras dos
regiones de tres fases en equilibrio, liquido + MgZn + (MgZn),Zr y MgZn + Mg2Zn3
+ (MgZr)Zn,, como se observa en la figura 10. La adicion de Zn incrementa
considerablemente la solubilidad de Zr en la matriz Mg-a y el Zirconio tiene un
efecto reciproco sobre la solubilidad de Zn en la matriz Mg-a [55].

r

0.2

0.8

1 s,.:.:'. -
0 a-Mg 0.5 Liquid

Mg Fi ¥ rd : rd T
0.4 MeZn o M2 og 1 o

fraccién mol, Mg

Figura 10. Seccidn isotérmica a 345°C del sistema ternario Mg-Zn-Zr [55].

2.4 Mecanismos de deformacidon

La deformacién plastica de los materiales cristalinos ocurre por esfuerzo cortante
revelando un cambio fisico en su forma externa conservando su estructura
cristalina. Esto es usualmente asociado con una rotacion de la red y por lo tanto
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un cambio en la orientacion de los cristales. Este cambio de orientaciéon depende
de los mecanismos de deformacion y de su cristalografia. Existen dos principales
mecanismos de deformacion los cuales son deslizamiento cristalografico por
movimiento de dislocaciones y maclado [56].

2.4.1 Deslizamiento cristalografico

El deslizamiento cristalografico es el mas importante y predominante mecanismo
de deformaciéon en materiales duactiles. Durante el deslizamiento bloques
completos del cristal son desplazados paralelamente a los planos cristalograficos
por multiplos enteros de espaciamientos atomicos. El inicio de la deformacion
plastica es usualmente caracterizado por el esfuerzo de cedencia y esta
relacionado con el inicio del movimiento de dislocaciones. Este movimiento de
dislocaciones toma lugar a lo largo de los planos de mayor densidad atémica y en
la direccion de mayor empaquetamiento y es impulsado por un esfuerzo de corte
resuelto (ECR) paralelo a la direccion de los planos de deslizamiento [56].

Para calcular este esfuerzo de corte la fuerza de tensién aplicada se debe de
resolver como se muestra en la figura 11. Donde k es el angulo entre la direccién
de tension y la normal al plano de deslizamiento y A es el angulo entre la direccion
de deslizamiento y la direccion de tension, el esfuerzo de corte resuelto 1, o es el
esfuerzo de tensién y m es el factor de Schmid.

A \L LN
. / L
AN

~ e
~

a

Direccién de

Plano de

_/ deslizamiento

deslizamiento

T=o (cosAcosk) = om

R
T ”

Figura 11. a) Diagrama de esfuerzo para el calculo del esfuerzo cortante resuelto,
b) formula para el calculo del factor de Schmid [57].

2.4.2 Maclado

El maclado es una deformacion causada por un esfuerzo cortante en el cual una
region del cristal es transformada a una imagen espejo del cristal original. El plano
de simetria entre las dos regiones del cristal maclado se conoce como plano de
maclado. En la figura 12 se muestra un diagrama esquematico de la deformacion
por maclado generada por un esfuerzo cortante.
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En la figura 12 a) se muestra una superficie pulida a la cual se le aplica un
esfuerzo cortante, en la figura 12 b) se muestra superficie después de la
deformacion por maclado, los circulos sélidos representan los atomos que fueron
desplazados.

Superficie pulida

RS,

\/V>

Plano de macaldo

(a)

Figura 12. Representacion esquematica de la deformacion por maclado [57].

En magnesio el maclado es un mecanismo de deformacion, que es
particularmente importante a temperatura ambiente, debido a la falta de suficientes
sistemas de deslizamiento. A temperatura ambiente el maclado es el Unico
mecanismo de deformacién a lo largo del eje c. Para todos los metales
hexagonales a bajas temperaturas, la deformacién por maclado ocurre en el plano
(1012).

El esfuerzo necesario para producir una macla en un cristal es pequefio, de modo
que la cantidad de deformacién total que puede ser producida por maclado es
pequefia. El punto importante de maclado en deformacion plastica no proviene de
la deformacién producida por el proceso de maclado, sino de los cambios de
orientacion resultantes de maclado.

2.4.2.1 Maclas de tensidn

Las maclas en tension proporcionan extension a lo largo del eje ¢ en magnesio.
Por ejemplo cuando un cristal con su plano basal esta orientado perpendicular al
plano de laminacion, éste experimentara una rotacion de 86.3° y {1012} (1010) se
convertird en una orientacion muy cercana a la basal y entonces un futuro
maclado no podra ocurrir. Este tipo de maclado es llamado maclas de tensién
(tension twinning) y se ve favorecido cuando el eje ¢ esta bajo extension o cuando
la contraccion es aplicada perpendicular al eje c, ver figura 13 a).
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2.4.2.2 Maclas de compresién

A diferencia, el plano {1011} en la direccion (1012) puede acomodar compresion
a lo largo del eje c y éste se activa cuando hay una componente de deformacion
paralela al eje c, o cuando se aplica una extension macroscopica perpendicular al
eje c. En este sistema los planos basales son rotados en la misma direccién
(1020) como en el maclado en tension {1012} pero con una rotacion de 56.2°, ver
figura 13 b).

b= (1011) b(=(10i2)
{1012} {1011}
a) b)

Figura 13. Representacion esquematica de: a) maclas de tensién y b) maclas de
compresion [58].

2.4.2.3 Maclas dobles

Cuando un segundo mecanismo de maclado ocurre dentro de maclas primarias,
se dice que hubo un maclado secundario (Double twinning) y generalmente se
forman maclas en compresion, seguido de un segundo maclado en tensién
{1012}. La primera condicién para que ocurra es la presencia de maclas de
compresion {1011} (1012) y si esto ocurre entonces el material se somete a un
maclado secundario, si existe la presencia de estos dos fendmenos entonces se
producira una rotacion en el mismo eje (1020).

2.5 Sistemas de deslizamiento

Durante el deslizamiento, bloques completos de un cristal son desplazados
paralelamente a los planos cristalograficos, el comienzo de la deformacion plastica
es usualmente caracterizado por el esfuerzo de cedencia y esto es relacionado al
comienzo de una larga escala de movimiento de dislocaciones.
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El movimiento de dislocaciones se presenta a lo largo de los planos y direcciones
mas compactas en la estructura cristalina, el deslizamiento se produce cuando el
esfuerzo cortante que actla en la direccion de deslizamiento sobre el plano de
deslizamiento llega a un cierto valor critico. Este esfuerzo cortante critico esta
relacionado con el esfuerzo requerido para mover las dislocaciones en todo el
plano de deslizamiento. Usualmente el esfuerzo critico resuelto (ECCR) necesario
para activar determinados sistemas de deslizamiento depende del mismo sistema
de deslizamiento, la temperatura y velocidad de deformacién, las tensiones
acumuladas previamente y otras caracteristicas microestructurales.

Por debajo de 225°C, solo el sistema de deslizamiento {0001} (1120)se activa y en
el sistema {1012} <1011> se macla. El maclado es un mecanismo adicional que
puede compensar la ausencia de deslizamiento, sin embargo, éste presenta solo
la mitad de un sistema independiente, por otra parte el maclado puede asistir la
activacion del deslizamiento prismatico piramidal, ya que éste mecanismo produce
un cambio en la orientacion del cristal, el cual puede favorecer el deslizamiento no
basal, con respecto al eje en que se aplica el esfuerzo.

Durante el maclado, los 4&tomos se mueven uno respecto a otro solo una fracciéon
de la distancia interatdmica. La red de la macla es una imagen espejo del cristal
original, el maclado es un mecanismo de deformacibn en magnesio,
especialmente a temperatura ambiente, éste ocurre cuando los sistemas de
deslizamiento son restringidos, lo cual explica la aparicion del éste mecanismo de
deformacion a bajas temperaturas o elevados grados de deformacion en metales
HCP en donde el deslizamiento basal no es favorable.

La importancia del maclado durante la deformacién plastica no es precisamente la
deformacion producida, sino el cambio de orientacion como resultado del maclado.
Este mecanismo puede orientar de manera favorable los sistemas de
deslizamiento con respecto al eje en el que se esta aplicando la fuerza, entonces
podr& ocurrir un deslizamiento adicional.

El magnesio puro y sus aleaciones convencionales muestran una tendencia de
fragilidad debido a defectos intercristalinos y fracturas transcristalinas en zonas
macladas o en el plano basal {0001} con tamafios de grano grande. Sobre los
225°C, se activan nuevos sistemas de deslizamiento y el magnesio
repentinamente muestra un buen comportamiento de deformacion, sugiriendo que
grandes deformaciones solo ocurren arriba de ésta temperatura [30, 56, 57]. La
tabla 3 y la figura 14 muestran los sistemas de deslizamiento del Magnesio.
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Tabla 3. Sistemas de deslizamiento del Magnesio HCP.

Sistemas de deslizamiento en magnesio HCP.
Nombre del sistema de Plano de Direccion de
deslizamiento. deslizamiento. deslizamiento.
Basal {0001} (1120)
Prismatico {1010} (1120)
Piramidal {1011} (1120)
BLANG BASAL PLANG PIRAMIDAL PLANO PIRAMIDAL
\ — =1123=
= ot il
] ! | ! E‘E
T | T
i | E | 2
P ! ==
— <1120= )
g .

—<gE .

PLANO PRISMATICO

SISTEMAS DE DESLIZAMIENTO

Basal <@ (0001) <1120
Piramidal <a>» (1010)=1120=
Piramidal =a= (1011)=1120=
Prismatico <c+a= (1122) =1123=

P e
-
-

Maclado (1012) <1071>

=1011=
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Figura 14. Sistemas de deslizamiento del Mg [59].

2.6 Métodos de procesamiento utilizados para
obtener aleaciones de magnesio de grano fino

Aleaciones deformables de Magnesio pueden ser procesadas por los tratamientos
termomecanicos convencionales, como laminacién, extrusion, forja, entre otras.
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Sin embargo, solo se presenta el proceso de extrusién ya que fue utilizado para
este estudio.

2.6.2 Extrusion en caliente

La extrusion en caliente se hace a temperaturas elevadas para reducir las cargas
empleadas y hacer mas facil el paso del material a través del troquel. La mayoria
de la extrusion en caliente se realiza en prensas hidraulicas horizontales con
rango de 250 a 12.000t. Rangos de presion de 30 a 700 MPa (4400 a
102.000 psi), por lo que la lubricacion es necesaria, puede ser aceite o grafito. La
mayor desventaja de este proceso es el coste de las maquinarias y su
mantenimiento [60].

2.6.2.1 Extrusion Directa

La extrusion directa, también conocida como extrusién delantera, es el proceso
méas comun de extrusion. Este trabaja colocando la barra en un recipiente
fuertemente reforzado. La barra es empujada a través del troquel por el tornillo o
carnero. Hay un disco de empuje reusable entre el tornillo y la barra para
mantenerlos separados. La mayor desventaja de este proceso es la fuerza
requerida en la extrusion de la barra, es mayor que la necesitada en la extrusion
indirecta porque la fuerza de friccion introducida por la necesidad de la barra de
recorrer completamente el contenedor. Por eso la mayor fuerza requerida es al
comienzo del proceso y decrece segun la barra se va agotando. Al final de la barra
la fuerza aumenta grandemente porque la barra es delgada y el material debe fluir
no radialmente para salir del troquel. El final de la barra, llamado tacén final, no es
usado por esta razon [60].

2.6.2.2 Extrusion Indirecta

En la extrusion indirecta, también conocida como extrusion retardada, la barra y el
contenedor se mueven juntos mientras el troquel esta estacionario. El troquel es
sostenido en el lugar por un soporte el cual debe ser tan largo como el contenedor.
La longitud maxima de la extrusién estd dada por la fuerza de la columna del
soporte. Al moverse la barra con el contenedor, la friccion es eliminada [60].

Ventajas:

- Una reduccién del 25 a 30 % de la fuerza de friccidon, permite la extrusion
de largas barras.

- Hay una menor tendencia para la extrusion de resquebrajarse o quebrarse
porque no hay calor formado por la friccion.
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- El recubrimiento del contenedor durard mas debido al menor uso.

- La barra es usada mas uniformemente tal que los defectos de la extrusion y
las zonas periféricas asperas o granulares son menos probables.

Desventajas:

- Las impurezas y defectos en la superficie de la barra afectan la superficie
de la extrusion. Antes de ser usada, la barra debe ser limpiada o pulida con
un cepillo de alambres.

- Este proceso no es versétil como la extrusién directa porque el area de la
seccidn transversal es limitada por el maximo tamafio del tallo.

2.6.2.3 Extrusion hidrostética

En la extrusidon hidrostética la barra es completamente rodeada por un liquido a
presion, excepto donde la barra hace contacto con el troquel. Este proceso puede
ser hecho caliente, tibio o frio. De cualquier modo, la temperatura es limitada por
la estabilidad del fluido usado. El fluido puede ser presurizado por dos vias [60]:

Razon de extrusion constante: el émbolo es usado para presurizar el fluido dentro
del contenedor.

Razén de extrusion constante: una bomba es usada, posiblemente con un
intensificador de presion, para presurizar el fluido, el cual es bombeado al
contenedor.

Las ventajas de este proceso incluyen:

- No friccion entre el contenedor y la barra, reduciendo la fuerza requerida.
Esta finalmente permite mayores velocidades, proporciones de la reduccion
mas altas y menores temperaturas de la barra.

- Usualmente la ductilidad del material disminuye cuando altas presiones son
aplicadas.
- Largas barras y largas secciones transversales pueden ser extruidas.

Desventajas:

- Las barras deben ser preparadas, adelgazando un extremo para que
coincida con el angulo de entrada del troquel. Esto es necesario para
formar un sello al principio del ciclo.

- Usualmente las barras enteras necesitan ser pulidas para quitarles
cualquier defecto de la superficie.

- Contener el fluido en altas presiones puede ser dificultoso.
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Figura 15. Esquema de extrusiones convencionales: a) Directa, b) Indirecta y c)
extrusion hidrostatica [60].

Después de la extrusion, las aleaciones de magnesio muestran anisotropia en las
propiedades mecénicas o bien llamados en inglés yield asymmetry (Ao = TYS —
CYS), cuando se aplica una carga de tension o de compresion a la textura del
material. Un requisito para la aplicacion comercial de aleaciones de magnesio
deformables es una reduccion de la anisotropia, es decir, que se tenga un
comportamiento mecanico isotropico.

Existe un fenbmeno después de la extrusion en las aleaciones de magnesio,
debido a la asimetria de la estructura de hexagonal compacta que posee el
magnesio y el desarrollo de textura después de un tratamiento termomecanico, los
perfiles de aleaciones de magnesio muestran una diferencia de esfuerzo Ao =
TYS — CYS, cuando se aplica una carga de tension o de compresion a la textura
del material. Esta diferencia en las propiedades mecanicas se muestra en la figura
16.

La textura resultante también puede influir en la activacion de mecanismos de
deformacion y, por tanto, en las propiedades mecéanicas, por ejemplo, la
anisotropia (yield asymmetry). Sin embargo, la influencia del tamafo de grano en

la anisotropia puede ser mas fuerte que la de la textura. Considerando una
. _______________________________________________________________________________________________________________________________________ |
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microestructura refinada conduce a un mayor esfuerzo de cedencia y ductilidad
junto con la posibilidad de reducir la anisotropia; granos grandes promueven el
maclado y al mismo tiempo aumenta la anisotropia.
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Figura 16. Curva de esfuerzo-deformacién ingenieril de una aleacion ZK30
extruida con una carga paralela a la direccion de extrusion [61].

2.7 Recristalizacidn durante los tratamientos
termomecanicos

Durante la deformacion en caliente el material es susceptible a someterse a
recristalizaciéon dinamica, que afecta la textura cristalografica y por lo tanto la
anisotropia del material. Se entiende que la recristalizacion procede por la
nucleacion de granos libres y su subsecuente crecimiento.

La recristalizacion dinamica en aleaciones de magnesio ha sido reportada en
mecanismos de deformacion severa, estos mecanismos de recristalizacion se
clasifican como continuos y discontinuos. Un proceso de recristalizacion dinamica
continua es un proceso de recuperacién y un proceso por absorcion continua de
dislocaciones en limites de subgranos (limites de angulo bajo) los cuales
eventualmente pueden resultar en la formacion de limites de angulo alto y
finalmente nuevos granos.

Teniendo en cuenta que la temperatura de fusion del magnesio puro es alrededor
de 650°C, la recristalizacion ocurre durante la deformacién a 200°C, este proceso
se conoce como recristalizacion dinamica a baja temperatura [62].
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2.7.1 Recristalizacién en aleaciones de magnesio

La recristalizacion frecuentemente ocurre durante los procesos termomecanicos.
El proceso de recristalizacion influye sobre la microestructura, la textura
cristalografica, asi como en las propiedades mecénicas; en consecuencia, se
requiere una comprension basica de este fenbmeno para el desarrollo de las
aleaciones de magnesio. Una vista general esquemética de los diversos procesos
de recuperacion y de recristalizaciéon que se producen durante la deformacién en
caliente se muestra en la figura 17.

Durante la deformacion, la energia libre de los materiales cristalinos se incrementa
debido a la presencia de dislocaciones e interfaces. Desde el punto de vista
termodinamico, tedricamente, estos defectos deben desaparecer
espontaneamente. Sin embargo, en la realidad, los mecanismos atomisticos
requeridos son extremadamente lentos a bajas temperaturas, lo que resulta en un
retenimiento de defectos inestables después de la deformacion [63]. Vale la pena
sefialar que hay una falta de informacion en la literatura sobre las aleaciones de
magnesio deformadas en frio debido al hecho de que las aleaciones de magnesio
muestran limitada formabilidad a bajas temperaturas [64]. Cuando el material es
recocido, térmicamente se pueden activar varios mecanismos, lo que resultaria en
una eliminacién o reorganizacion de los defectos en configuraciones de energia
mas bajas. Cuando un material es trabajado en frio es recocido, su
microestructura y en consecuencia sus propiedades pueden retornar casi a sus
valores originales. Este proceso de recuperacion, se lleva a cabo la aniquilacion y
el reordenamiento de las dislocaciones, por lo general conduce a una restauracion
parcial de las propiedades, debido al hecho de que las dislocaciones no se
eliminan completamente, pero llega a un estado metaestable, ver figura 17 b).

Otro proceso de restauracion, por el cual se forman nuevos granos libres de
dislocaciones dentro de la estructura deformada o recuperada es recristalizacion.
Recristalizacién es un método muy efectivo para producir una microestructura
completamente nueva con un tamafio de grano modificado, forma y textura [64].
La temperatura de recocido tiene un efecto fundamental sobre la recristalizacion
[64]. La temperatura de recristalizacion se define como la temperatura de recocido
en el que 95% de la recristalizacion se produce en 1 hora [65]. La fuerza impulsora
para la recristalizacion es proporcionado por la energia almacenada de las
dislocaciones introducidas durante la deformacion (figura 17 c). En este proceso
los antiguos granos se consumen y una nueva microestructura con granos de baja
densidad de dislocaciones nuclea en la microestructura deformada [8 y 63]. Por lo
tanto, la orientacion de los nuevos granos formados es conforme la estructura
deformada [66]. La recristalizacion que tiene lugar durante el recocido de
recristalizacion se llama estética.
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(e) (f)

Figura 17. Diagramas esquematicos que ilustran los principales procesos de
recocido: a) estado deformado, b) recuperacion, c) parcialmente recristalizado, d)
totalmente recristalizado, €) crecimiento de grano y f) recristalizacion secundaria.

Cuando la recristalizacién ocurre simultaneamente durante la deformacién, en
general a elevadas temperaturas, se hace referencia a una recristalizacion
dindmica (DRX). Varias investigaciones han mostrado que las aleaciones de
magnesio se someten a recristalizacién dinamica durante los procesos de trabajo
en caliente [67, 68, 69]. Ademas, se cree que la recristalizaciébn dindmica es
dominante en materiales con baja energia de falla de apilamiento, tales como el
magnesio, mientras que en materiales con alta energia de falla de apilamiento la
recuperacion dinamica de la se ve favorecida [63]. Para conseguir buenas
propiedades mecanicas, el tamafio de grano debe permanecer muy fino y el
volumen de la DRX debe mejorarse, en consecuencia, es probable que se forme
una microestructura con una alta homogeneidad.

El proceso de recristalizacion dinamica se puede clasificar en proceso continuo
(CDRX) y discontinuo (DDRX). Por lo general, el proceso continuo corresponde a
un proceso de recuperacion en el que ocurre un aumento progresivo en la
desorientacion del limite de grano y se puede producir una conversioén de los
limites de angulo bajo en limites de alto angulo. La recristalizacion discontinua
implica la nucleacién de nuevos granos, en los limites de grano originales, y su
posterior crecimiento. DDRX es mas probable que ocurra si el tamafio de grano
inicial es lo suficientemente grande para que el deslizamiento cristalografico sea
heterogéneo. En aleaciones de magnesio, debido a la dificultad de activar
sistemas de deslizamiento, el proceso de DDRX es favorable [63].

El uso intencional de particulas de segunda fase para modificar el desarrollo de
texturas durante los procesos termomecanicos y controlar el tamafio de grano por
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la influencia de la recristalizacién ha atraido mucho interés en las aleaciones de
magnesio. De hecho, las particulas son un elemento clave en los procesos de
recristalizacién y, dependiendo de su tamafio y el volumen de la fraccion puede
apoyar o restringir la recristalizacion [63 y 70].

En otros sistemas de aleacion, el efecto de las particulas grandes durante la
recristalizacién es a través de nucleacion estimulada por particulas (sigla en inglés
PSN) esto es bien conocido y documentado [63]. Con respecto al magnesio, se ha
informado la aparicion de PSN [71-72] y consiste en una rapida migracién del sub-
limite en la zona de deformacion. La zona de deformacion puede ser descrita por
las rotaciones de la red y, por consiguiente encierra un gradiente de
desorientacion.

La ocurrencia de PSN es favorable cuando la acumulacion de desorientacion por
la rapida migracion del sub-limite es lo suficientemente alto para crear los limites
de angulo alto que se requieren. Posteriormente, se forman nuevos granos, que
puede crecer para generar un grano recristalizado [63 y 70].

La caracteristica mas beneficiosa ofrecida por la recristalizacion por via PSN es
que los granos nucleados por lo general asumen diferentes orientaciones que los
granos originalmente deformados. Estd caracteristica puede ser muy positiva,
principalmente para las aleaciones de magnesio deformables, para superar la
formacion de texturas de fibra después de los procesos termomecanicos [63].

El maclado también puede jugar un papel significativo en la recristalizacion
dinamica. Aunque las aleaciones de magnesio procesadas termomecanicamente
tienden a mostrar fuertes texturas basales, favorables para la formacién de maclas
de tension y compresion es el sitio preferido para la recristalizacion. Esto ocurre
principalmente debido a las zonas de deformacion no homogéneas, localizadas en
granos basalmente orientados [73]. Estas zonas siguen pasando por cambios de
orientacién y microestructurales, convirtiéndose entonces en los sitios eficaces de
nucleacion [74, 75, 76]. Ademads, el deslizamiento basal proporciona una
microestructura estable y las maclas de tension se caracterizan por limites de
maclas moviles. Estos no son sitios de nucleacion adecuados para la
recristalizacién, debido a que las altas deformaciones no se acumulan a nivel
local.

Aungue la recristalizacion elimina dislocaciones, los limites de grano todavia
permanecen en la microestructura. Subsecuentemente el recocido promovera el
crecimiento de grano y la eliminacion de granos mas pequefios [63]. La fuerza
impulsora de este proceso es la reduccién de la energia libre obtenida por la
eliminacion de la zona de limite de grano. Como consecuencia, los granos mas
grandes sobreviven y sus limites de grano adoptan configuraciones de baja
energia. Otro procedimiento llamado recristalizacion secundaria (figura 17 f)
también puede ocurrir, en el que creceran unos granos grandes, resultando en un
crecimiento anormal del grano [63].
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2.8 Textura cristalografica

El término "textura" fue utilizado originalmente para describir la forma en que se
distribuyen las fibras de materiales no metalicos como tejidos o maderas. La
textura, en términos cristalograficos, se refiere a la distribucion de las
orientaciones asociadas a los cristales que conforman un policristal. Se sabe que
para conocer la orientacion que presenta un material cristalino es necesario hacer
una medicion de esta orientacion. Esta orientacion puede ser de distintas maneras
y siempre es producto de los procesos de conformado. Formalmente la textura se
refiere a la distribucion de las orientaciones asociadas a los granos (idealmente
referidos como cristales) que conforman un policristal [77].

Una muestra de metal de grano fino en el que los granos tienen orientaciones al
azar, es decir orientacion aleatoria, podria poseer propiedades idénticas en todas
las direcciones siempre que no haya inclusiones alargadas, segregaciones o
impurezas. Sin embargo, una muestra con una orientacion preferencial definida
podra tener propiedades direccionales o anisotropicas, que puede ser deseables o
indeseables, dependiendo del uso del material. La mayoria de materiales
policristalinos contienen granos con orientaciones de la red que no son al azar
sino que se agrupan en cierta medida en una orientacion particular o sobre un
conjunto de orientaciones. La historia mecénica y térmica de una muestra
determina la naturaleza de la textura que se desarrolla [77].

La orientacién de un cristal en un policristal se caracteriza por el conjunto de
rotaciones g que permite orientar un sistema de coordenadas KA, asociado a la
misma, paralelo a un sistema KB fijo en el policristal. Si las orientaciones de los
distintos cristales que conforman el policristal no se reparten de forma aleatoria
entre todas las posibles orientaciones, se dice que el policristal presenta una
orientacién preferencial o textura. Un ejemplo de esto se muestra en la figura 18
(b) para la denominada textura de cubo.

La caracterizacion completa de la textura de un material se realiza especificando,
para cada posible orientacion, la rotaciébn que se le asocia a ésta y la fraccion
volumétrica de los cristales que poseen dicha orientacién en el mismo [78].

Figura 18. a) Distribucion aleatoria de las orientaciones de los granos en un
policristal, b) Material texturizado (orientacion de cubo). KA se refiere al sistema de
coordenadas asociado a la muestra. KB es el sistema de coordenadas asociado a

los cristales [78].
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Se conoce que la textura es también influenciada por la temperatura de la muestra
durante la deformacion, especialmente si la temperatura es suficientemente alta
para permitir que la recristalizacién se produzca durante la deformacion [77].

La orientacion g puede expresarse de diversas formas. Los dos convenios
ampliamente utilizados son: los angulos de Euler en notacion de Bunge [79], @1, ¢
y @2 y la notacion cristalografica (hkl) [uvw] [40], como se muestra en la figura 19.
En el primer caso ¢ y @2, constituyen los angulos necesarios para especificar
completamente la posicion de la direccion normal a la muestra DN en KB, mientras
que @1 sirve para fijar la direccion de laminado (DL).

En la representacion (hkl) [uvw], (hkl) especifica, en KB, un plano cristalografico
paralelo al plano de laminacién (direccion DN) de la muestra, mientras que [uvw]
fija una direccion paralela a DL. Estas dos representaciones de g son equivalentes
y existen expresiones que relacionan los indices (hkl) [uvw] con (¢ 1, @ y ¢ 2) [79].

La figura 19 ejemplifica graficamente los convenios utilizados para expresar la
orientacion cristalogréafica, tanto como los angulos de Euler y la notacién
cristalogréfica (hkl) [uvw].

K
A
Kg DN
001] 1T
[ ) ] F, [010]
Y
b
(1oo] DN
o,
] /DT
T V4
T 9% Ky DL

Figura 19. Convenios utilizados para expresar la orientacion cristalografica [78].

Los angulos de Euler constituyen las coordenadas de un espacio tridimensional
continuo conocido como espacio de Euler (EE) como se puede observar en la
figura 20 [78].

Las orientaciones g de los distintos cristales en el policristal se representan por
puntos de ese espacio, en tanto que, la fraccion volumétrica de los cristales
asociados a cada orientacion g se expresa a través del valor de la denominada
funcién de distribucion de orientaciones cristalinas (FDOC), f (g), en dichos puntos.
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Figura 20. (a) Elementos de distribucion de orientaciones en el EE: componente
de textura (CT), tubo de textura (TT) y componente ideal (CI). (b) Representacion
de la funcion de distribucién de orientaciones en el espacio de Euler mediante
isolineas para el corte de @ 2 = 45° [78].

2.8.1 Determinacion experimental de las texturas cristalograficas

Existen diferentes métodos experimentales para la determinacion de la textura, los
cuales pueden ser tan detallados como la evaluacion de la orientacién individual
de cada grano. Existen métodos globales y métodos locales [78].

2.8.2 Métodos globales

En el caso de las texturas globales la principal suposicién que se hace es que la
textura es la misma en todos los puntos del material, es decir no se considera el
efecto de la microtextura. Los datos experimentales necesarios para describir la
textura global de las aleaciones se obtienen a partir de las figuras de polos
medidas por difraccibn de rayos X, empleando el método de reflexion. El
fundamento de esta técnica es la ley de Bragg. Para la medicion de las figuras de
polos, se utiliza un dispositivo conocido como goniémetro de textura. En un arreglo
experimental se elige la posicién relativa entre el detector y el tubo de rayos X
(dada por el angulo 28) de forma tal que, en el material estudiado y los planos (hkl)
seleccionados para la medicion de la figura de polo, se cumpla la relaciéon: 2dn
sen B=A.

Los cristales para las cuales la direccion = [hkl] (planos (hkl) con normales = [hkI],
simetria cristalina cubica, donde = [hkl] se toma como la direccion cristalogréafica
normal a un plano (hkl). En los materiales cubicos la normal coincide con la
direccién = [hkl] de la red directa sea paralela a la bisectriz estaran en condicién
de difraccion. La intensidad del maximo obtenido sera entonces proporcional a la
cantidad de éstas que en la muestra cumplen dicha condicion. Si se barren todas
las posibles direcciones, se obtendra la distribucion espacial de las normales [hKI]
respecto al sistema de referencia asociado a la muestra. Para lograr esto, se

30



MARCO TEORICO

utiliza un dispositivo conocido como gonidbmetro de textura [80], el cual se
representa de forma simplificada en la figura 21.

F=(op) Tubo rayos X ¥ Detector

Detector K\ /.
= [}lkg/.
5 f o Fdg Ky,

Planos (hkl)
L

2dpsen B =4

a) b)

Figura 21. (a) y (b) Principio fisico de la medicion de las figuras de polos [78].

E

Tubo rayos X

Muestra

2.8.3 Determinacién de la funcidn de distribucion de
orientaciones

Obteniendo la medicién de textura, el siguiente paso es determinar la funcion de
distribucién de orientaciones cristalinas (ODF, de sus siglas en inglés: Orientation
Distribution Function), la cual se utiliza para realizar estudios cuantitativos de
textura y permite obtener predicciones cuantitativas de algunas propiedades
fisicas de los materiales. En la mayoria de los casos la determinacion de la ODF
se realiza indirectamente, a partir de los datos que aportan mediciones
estadisticas como las FP obtenidas por difraccion de rayos X [81].

La ODF se debe utilizar debida a que las figuras de polos no permiten realizar
estimaciones cuantitativas de la textura del material, y por tanto, solo deben
utilizarse para efectos comparativos. Los procedimientos para la determinacion de
la ODF han sido implementados en forma de algoritmos de cémputo que reciben
los datos experimentales, aportados por las figuras de polos. Estos programas se
encargan del calculo y representacion en el espacio de Euler, de la funciéon de
distribucion de orientaciones, el calculo de la fraccion volumétrica asociada a cada
componente de textura y la representacion de las figuras de polos recalculadas a
partir de la ODF calculada [77].

31



MARCO TEORICO
2.8.4 Texturas caracteristicas del magnesio

Los estudios para para tener control sobre la textura en el magnesio ha atraido
interés los ultimos afios. Numerosas posibles aplicaciones han surgido, debido su
bajo peso y buena resistencia mecéanica, siendo un material con grandes
posibilidades en el desarrollo tecnologico. Abriendo la posibilidad de ser usado
como material estructural en vehiculos de transporte.

Generalmente el magnesio desarrolla una fuerte textura basal y es representada
por las figuras de polo (0001), (1010) y (1120) correspondientes al plano basal,
prismatico y piramidal respectivamente.

D TD

(0001) (10-10)

Figura 22. Figuras de polo ideales caracteristicas del magnesio: a) Figura de polo
plano basal, b) Figura de polo de plano prismético [82].

En la figura 22 se observa las figuras de polo ideales del magnesio, las cuales nos
describen la distribucion de intensidades. La textura caracteristica de las
aleaciones de magnesio es descrita a través de las figuras de polo caracteristicas
(0001), (1010) y (1120) que corresponden al plano basal, prismatico y piramidal
respectivamente.

En la figura 23 se muestran las figuras de polo experimentales de la aleacién AZ31
en condicién laminada, donde podemos observar la presencia de una fuerte
textura basal al tener valores de intensidad de 16 en el centro de la figura
orientada hacia la direccién del plano basal (0001) y una textura débil en el plano
prismatico, lo que indica la poca actividad que presenta el magnesio en ese plano
[82].

Figura 23. Figuras de polos a) plano basal y b) prismatico experimentales de AZ31
sin tratamiento térmico [82].
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2.9 Estado del arte

En esta seccion se presenta el estado de la ciencia y tecnologia relacionada con
este tema.

L. Melo y J. Victoria [31] estudiaron el efecto del itrio sobre la microestructura,
textura y propiedades mecanicas de la aleacion AZ31, concluyendo que el mejor
efecto de refinamiento de grano en condicion de vaciado es cuando se afade
0.9% en peso de itrio. Esto es debido a que el aluminio y el itrio promueven la
formacion de particulas de segunda fase (Al,Y).

El itrio no afecta el desarrollo microestructural y la textura cristalografica,
comportdndose la aleacién con itrio de manera similar a una aleacién AZ31
convencional, asi como las bandas de corte generadas durante el proceso
termomecanico no tiene un efecto en el debilitamiento de la textura.

El efecto del itrio en las propiedades mecanicas revelaron un 30% mejor ductilidad
con respecto a la aleaciéon AZ31 en la direccion de laminado, mientras que en la
direccion transversal los valores son menores que pueden ser atribuidos a la
formacion de grietas producidas durante el laminado.

Este aumento en la ductilidad es debido a la activacibn de sistemas de
deslizamiento piramidal y prismatico. El esfuerzo de cedencia permanece
relativamente sin cambios en comparacién con la AZ31 convencional.

Lizi Liu y colaboradores [83], estudiaron la aleacion ZK60 con bajos contenidos de
elementos de tierras raras, (Mg-5Zn-1Ce-0.5Y-0.6Zr), procesadas por extrusion,
posteriormente, se llevaron a cabo tratamientos térmicos de envejecido. Pruebas
de tension fueron hechas a temperatura ambiente en una direccion paralela a la
direccion de extrusion.

La técnica de difraccibn de rayos-X fue utilizada para identificar las fases
presentes en aleaciones con y sin tratamiento térmico de envejecido, ambas
aleaciones presentaron las mismas fases; Mg-a, MgZn,, MgsZn3zY,, y Mg-Zn-Ce,
estas fases promueven el fendmeno de recristalizacion dinamica durante la
extrusion, de tal forma obteniendo un microestructura con un tamafio de grano
ultra fino de 1.3 um, por otro lado, ambas aleaciones, es decir con y sin
tratamiento de envejecido, presentan una textura basal fuerte.

Los resultados de propiedades mecanicas para la aleacion con tratamiento térmico
de envejecido son ligeramente mayores que los de la aleacion sin tratamiento,
(esfuerzo de cedencia 407 y 389 MPa, esfuerzo maximo 421 y 401 MPa, % de
elongacion de 7.1 y 3.5%, respectivamente), los altos valores de esfuerzo maximo
y esfuerzo de cedencia obtenidos lo atribuyen a la eliminacion del deslizamiento
basal durante los ensayos de tension, también a la microestructura de grano ultra
fino que se obtuvo después de la extrusion.
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El incremento de la ductilidad en la aleacién con tratamiento térmico es debido al
bajo numero de defectos obtenidos después del envejecido. Por otra parte, la
fuerte textura basal obtenida después de la extrusion no beneficio al incremento
de la ductilidad.

S.M. He y colaboradores [84] estudiaron la influencia de gadolinio (1.3% en peso)
en la microestructura y propiedades mecanicas de la aleaciéon ZK60 (Mg—6Zn—
0.4Zr) fundida y extruida en caliente en diferentes condiciones, temperaturas de
extrusion de 350, 400 y 450° C. Los resultados muestran que la adicién de
Gadolinio conduce a una reduccion considerable del endurecimiento por
envejecimiento y una pequefia disminucion en el esfuerzo de cedencia y en el
esfuerzo maximo en la aleacién de fundicion y la extruida, debido a la formacion
del compuesto intermétalico Mg-Zn-Ga el cual consume algunos de los atomos de
Zn en la matriz. Sin embargo, el refinamiento del grano causado por la adicion de
Gd es notable, que compensa en parte por la pérdida del esfuerzo de cedencia y
el UTS debido al consumo de Zn en la matriz y mejora la elongacion de la
aleacion, especialmente a elevadas temperaturas.

Es sabido que los precipitados MgZn y MgZn, son las principales fases de
endurecimiento de las aleaciones de la serie ZK. Sin embargo, la adicién de Gd
con lleva a la formacion del compuesto intermetalico Mg-Zn-Gd, que no se pueden
resolver por completo en la matriz durante el tratamiento en solucion. Por otra
parte, no hay existencia detectable de Gd en la matriz de magnesio. Por lo tanto,
la supersolubilidad sélida de Zn en magnesio se reduce y ningun otro soluto se
introduce en la matriz, lo que resulta en la disminucion de la fraccién de volumen
de los precipitados de Mg-Zn a fin de reducir la respuesta de endurecimiento por
envejecimiento. Se deduce que la mayor adicién de Gd a la aleacion de Mg-Zn-Zr
con un alto contenido de Zn, se logrard la contribucion del endurecimiento por
precipitacion.

Concluyendo que el refinamiento del grano causado por la adicién de Gd puede
ser introducido para los dos siguientes factores. El primero, la adicion de Gd eleva
el solidus y, por lo tanto, resulta una disminucién en el tiempo de solidificacién el
cual refina la microestructura de colada al acortar la distancia entre los brazos
dendriticos. En segundo lugar, el compuesto intermetédlico Mg-Zn-Gd el cual
consume algunos de los atomos de Zn en la matriz que se encentraban fijos en los
limites de grano, restringe el crecimiento del tamafio de grano durante el
tratamiento de solucion sélida y recristalizacion en la extrusion en caliente. Sin
embargo, la pérdida de esfuerzo de cedencia y esfuerzo maximo causado por el
consumo de Zn en la matriz y el alargamiento es mayor, especialmente a elevadas
temperaturas, por el refinamiento de grano notable debido a la adicion de Gd.

Xie Jian-chang y colaboradores, [85] estudiaron la microestructura y propiedades
mecanicas a temperaturas elevadas de una aleacidbn de magnesio AZ81 con
adiciones de lItrio y Neodimio.
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Utilizaron cinco aleaciones en condicion de colada: Az81, AZ81+0.6Y+0.4Nd,
AZ81+1.2Y+0.8Nd, AZ81+1.8Y+1.2Nd y AZ81+2.4Y+1.6Nd, posteriormente
realizaron tratamiento en solucion solida a 420°C por 10 horas y un tratamiento de
envejecido 250°C por 8 horas. Los resultados obtenidos muestran que al
incrementar el contenido de RE provoca un obvio refinamiento del grano, por otro
lado, cuando el contenido de RE incrementa la fase B (Mgi7Al;2) se reduce y las
fases Al,Y y Al;Nd se forman.

Después de los tratamientos, se llevaron a cabo pruebas de tension a temperatura
ambiente, 150 y 250°C. Cuando el contenido de RE incrementa la resistencia
maxima para todas las aleaciones incrementa a temperatura ambiente y a 150°C,
pero a 250° disminuye. Cuando el contenido de RE (AZ81+1.8Y+1.2Nd vy
AZ81+2.4Y+1.6Nd) estd por encima de 2% el esfuerzo maximo disminuye
drasticamente, la aleacion AZ81+1.2Y+0.8Nd presento la mejor ductilidad a 150°C
y 200°C de 15% en ambas temperaturas.

J. Victoria y colaboradores [86], estudiaron las aleaciones AZ31, AZ61 y AZ80 las
cuales fueron procesadas por extrusion hidrostatica a una temperatura de 150°C
con una alta velocidad de extrusion de 8 m/min, este tratamiento termomecénico
fue muy efectivo para el refinamiento de la microestructura en las tres aleaciones
ya que se obtuvieron valores de tamafio de grano menor a 10 pm. También
menciona que el efecto del contenido de Al esta directamente relacionado con el
proceso de recristalizacion durante la extrusion, es decir, que se observa una
microestructura bien recristalizada a medida que el contenido de Al incrementa.

En general, las tres aleaciones presentaron un comportamiento superplastico a
baja temperatura durante las pruebas de tension; 200°C para la aleacién AZ31,
175°C para AZ61 y 225°C para la AZ80. La aleacion AZ61 fue la que logro mayor
% de elongacién y fue de 520% a una velocidad de deformacion de 10* sy
175°C, la méxima elongacién para la aleacién Az31 fue de 395% a 225°C y 10™
sty para la AZ80 fue de 390% a 225°C y 10° s,

Como un resultado de la recristalizacion dinamica a baja temperatura, se observé
una caida del esfuerzo durante los ensayos de tension. La microestructura
producida por DRX fue equiaxial y homogénea y se mantuvo hasta el final de las
pruebas, concluyendo, que esto podria intensificar al deslizamiento del limite de
grano (GBS) como el mecanismo predominante para alcanzar los altos
alargamientos.

En otro de sus trabajo J. Victoria [21], continuo con el estudio de las aleaciones
AZ31 y AZ61, estas procesadas por extrusion hidrostatica, después, se llevaron a
cabo ensayos de tension a diferentes temperaturas y velocidades de deformacion,
a partir de los datos obtenidos de las pruebas mecanicas, se realizaron célculos
para obtener el parametro Zener-Hollomon para cada aleacion de acuerdo a sus
pardmetros utilizados durante la deformacién, reportando que el esfuerzo maximo
y el porcentaje de elongacion a la fractura estan en funcion del valor Z, es decir,
existe un incremento continuo del esfuerzo maximo con el incremento de Z para
ambas aleaciones. Por otro lado, para la aleacion AZ31 muestra una diminucion
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de la elongacion a la fractura cuando Z incrementa, mientras que la AZ61 presenta
un comportamiento mas complejo, en primer lugar la elongacion a la fractura
incrementa al aumentar Z y enseguida disminuye con el incremento progresivo de
Z. En el mismo estudio el autor relaciona el valor Zener-Hollomon con los cambios
que suceden sobre la textura cristalografica.

A. Bussiba y colaboradores [87], estudiaron dos aleaciones convencionales de
magnesio AZ31 y ZK60, las cuales fueron extruidas, como resultado de este
proceso, la aleacion AZ31 obtuvo una microestructura de granos equiaxiales con
tamafio de grano de 15 pum, mientras que la aleacibn ZK60 obtuvo una
microestructura bimodal con tamafio de grano de 2 um para granos recristalizados
y 25 yum para los granos grandes.

Realizaron ensayos de tension a 177°C con velocidades de deformacioén en un
rango de 10” s a 1 s™, la aleacién ZK60 presento mejor elongacién que fue de
220% a una velocidad de deformacién de 10 s™ mientras que la aleacién AZ31
reporto 120% de elongacion a la misma velocidad.

Finalmente, concluyen que el comportamiento superplastico no es considerado
para la aleacion AZ31 debido al crecimiento del grano durante las pruebas de
tensién. Por otro lado, para la aleacion ZK60 se podria presentar un
comportamiento superplastico a baja temperatura, debido al fenémeno de
recristalizacion dinamica que presenta durante las pruebas de tensién, sin
embargo, la microestructura bimodal que presenta después de la extrusion es una
problematica ya que son sitios en el cual se pueden iniciar las microgrietas. Por
altimo, mencionan que el mecanismo que predomina durante la deformacion en
caliente es deslizamiento de limite de grano (GBS), esto basado en sus
observaciones en el microscopio electronico de transmision (TEM).

H. Watanabe y colaboradores [88], estudiaron una aleacion ZK60 convencional
procesada por extrusion de canal angular (siglas en ingles ECAE) con el cual se
obtuvo un tamafio de grano de 1.4 um, y que al realizar ensayos de tension a una
temperatura de 200°C con una velocidad de deformacion de 10° s™, obtuvieron
elongaciones por encima de 400%, por otro lado, calcularon el coeficiente de
sensibilidad a la velocidad de deformacion (m) el cual resulto con valores en un
rango de 0.4-0.5, a lo que concluyen que dicha aleacion presento un
comportamiento superplastico, ya que la literatura menciona que el valor m debe
ser mayor a 0.3 para que el material manifieste superplasticidad.
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DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1 Desarrollo Experimental

La figura 24 muestra el procedimiento experimental realizado en este trabajo.

BARRAS EXTRUIDAS

-Extrusion Indirecta

| B | (s

TRATAMIENTO
TERMICO DE

AZ80 AZ80 K60 K60 RECRISTALIZACION
COMERCIAL MODIFICADA COMERCIAL MODIFICADA - 435°C por 120 min
- 435°C por 240 min

| | \_ Y

CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL
- Microscopia optica

- Microscopia electrénica de barrido

\_ J
e p
TEXTURA GLOBAL
- Difraccion de rayos-X
\ J
4 N\

CARACTERIZACION MECANICA

- Pruebas de tension

DETERMINACION DEL PARAMETRO Zener-Hollomon.

Figura 24. Procedimiento experimental.
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3.2 Barras Extruidas

Las aleaciones de magnesio AZ80 y ZK60 tanto comerciales como modificadas
fueron proporcionadas por un consorcio de asociaciones industriales, empresas y
organizaciones de investigacion que han comenzado recientemente a trabajar en
la forja de magnesio. Su objetivo general es proporcionar tecnologias adaptadas y
rentables para la fabricacibn componentes de magnesio forjado en aplicaciones de
gran volumen sobre todo en vista de uso final dentro de la industria automotriz [89-
90].

El tratamiento termomecanico utilizado fue extrusion indirecta, sin embargo, los
pardmetros como temperatura de extrusion, relacion de extrusion, velocidad y
carga aplicada son confidenciales. Las aleaciones utilizadas en este estudio ya
tienen algunas aplicaciones y los resultados demuestran ofrecen la posibilidad de
producir componentes de geometrias complejas similares a piezas elaboradas de
aluminio [91].

3.3 Caracterizacion Microestructural

Para poder llevar a cabo la caracterizacion microestructural, las muestras fueron
montadas en frio con resina (DEMOTEC 30) en direccion paralela a la carga
aplicada durante la extrusion. Posteriormente fueron desbastadas con lijas de
carburo de silicio de 600, 1000, 1500, 2000 y 2500, para posteriormente ser
pulidas usando un pafio de Neopreno y una soluciéon de pulido de OPS (silica
coloidal) 0.05 ym, usando como lubricante una solucion de agua destilada, jabén
liquido e hidroxido de Sodio.

El ataque quimico para revelar la microestructura se realiz6 con una solucién de
acido picrico; 150 ml de etanol, 36 ml de agua destilada, 6.5 ml de &cido acético y
36 g de &acido picrico. Se atacé por 10 segundos y se retird el reactivo de la
superficie con agua destilada y etanol. Posteriormente se obtuvieron fotografias en
el microscopio 6ptico marca Leica™, modelo DM 1500, con una cAmara marca
Color View (ver figura 25 a y b). El software AnalySIS Pro fue utilizado para tomar
las fotos y medir el tamafio de grano.
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Figura 25. a) Microscopio Leica™ DM1500M y b) equipo de cémputo acoplado a
microscopio usado en HZG.

3.4 Tratamiento Térmico de Recristalizacidn

Una vez obtenido el analisis microestructural después del tratamiento
termomecanico, se realizaron tratamientos térmicos de recristalizacion Unicamente
para la aleacibn ZK60 modificada ya que no presentd una completa
recristalizacibn una vez concluida la extrusién, los parametros utilizados se
muestran en la tabla 4 y la figura 26 ilustra el equipo utilizado para el tratamiento
térmico.

Tabla 4. Parametros utilizados durante el tratamiento térmico de recristalizacion.

TEMPERATURA (° C) TIEMPO (min)
120
TRATAMIENTO 400 180
TERMICO DE 240
RECRISTALIZACION 120
435
240
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Figura 26. Equipo utilizado en HZG para el tratamiento térmico de recristalizacion
para la aleacién ZK60 modificada.

3.5 Textura Global

Para medir la textura global se realiz6 un andlisis por medio de un difractémetro de
rayos X PANalytical ™, usando un gonidmetro de texturas como se muestra en la
figura 27 a y b. Las muestras fueron desbastadas y pulidas en forma circular (1 cm
de diametro) para cada aleacion y posteriormente se montaron en una placa de
acrilico figura 27 c. Para llevar a cabo la experimentacion, la superficie de las
muestras se coloc6 paralelamente a la base del portamuestras, usando un haz
monocromatico de rayos X de cobre.

Los resultados obtenidos se procesaron con ayuda del software X Pert Texture,
para finalmente obtener las figuras de polo de cada aleacion.

Figura 27. a) Equipo de difraccién de rayos X, b) goniémetro de texturas
PANalytical Xpert ™ y c) muestras para la medicion de textura global, utilizado en
el HZG.
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En la tabla 5 se muestran los angulos de Bragg, correspondientes a cada figura de
polo analizada durante difraccion de rayos X.

Tabla 5. Figuras de polos y sus angulos de Bragg correspondientes a difraccion

CuKa.
Figura de polo Figura de polo ¢
Plano ? (Mi[ler)p (l\4gil[er—Bra€a[s) Angulo de Bragg
Plano prismético (100) (1010) 32.28°
Plano basal (007) (0002) 34.43°
Plano piramidal (107) (1011) 36.68°
Plano piramidal (102) (1012) 47.86°
Plano prismético (110) (1120) 57.41°
Plano piramidal (103) (1013) 63.18°

3.6 Caracterizacidn mecanica

A partir de las barras se fabricaron probetas para ensayos de tension como se
muestra en la figura 28, éstas fueron maquinadas en direccién paralela a la
direccion de extrusion de acuerdo a la norma DIN 50125 M6.

Figura 28. Experimentacion para el maquinado de probetas.

En la figura 29 se observa la probeta utilizada y las dimensiones, (también ver
anexo ).
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R 4mm

dy Ly d, h L. L;
4 mm 20 mm M6 6 mm 24 mm 40 mm
Nota: M6 se refiere al tipo de rosca que posee la probeta en los extremos.

Figura 29. Probeta para realizar los ensayos de tension.

Se utilizé una méaquina de tension universal Zwick™ Z050. Se realizaron ensayos
de tensibn para las aleaciones comerciales y modificadas a diferentes
temperaturas: 150, 200 y 250° C con velocidad de deformacién de 102, 103y 10*
s, como se muestra en la tabla 6.

El calentamiento de las probetas durante el ensayo fue aplicado mediante un
horno eléctrico, el cual mantiene las probetas a una temperatura constante dentro
de un rango de x1°C. Antes de comenzar la prueba, las probetas fueron
precalentadas a la temperatura seleccionada por 10 minutos con el fin de tener
una temperatura homogénea y estable. Una vez que la probeta fracturo, estas
fueron inmediatamente templadas en agua para retener la microestructura en el
momento de la fractura. Por ultimo las graficas esfuerzo vs deformacion fueron
arrojadas por el software testXpert®.

a)

Figura 30. Maquina de tension universal Zwick™ Z050 utilizada en el HZG: a)
mordazas de la maquina, b) colocacién del horno eléctrico para el calentamiento
de las probetas y ¢) imagen adquirida durante un ensayo de tension.
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3.7 Determinacion del parametro Zener-Hollomon

Con la finalidad de relacionar el esfuerzo y la deformacién en términos de
variables de temperatura y velocidad de deformacion (utilizados durante las
pruebas de tensioén) en un solo factor, fue a travez del calculo del parametro
Zener-Hollomon.

Es reconocido que el esfuerzo de flujo depende de la temperatura y la velocidad
de deformacion y puede ser descrita en un solo factor Z, la velocidad de
deformacion compensada por temperatura [21].

Z=¢- exp(FSrj

Z: parametro Zener-Hollomon

&: Velocidad de deformacion

Q: Energia de activacion efectiva para la deformacién
R: constante universal de los gases

T: temperatura

La dependencia del esfuerzo de flujo de un experimento puede entonces reducirse
a este pardmetro. Una descripcién general que es de uso comun [21] es una ley
hiperbdlica:

z:g.exp[%]:A(smh(ao»“

Donde A, a, n son constantes del material y que son independientes de la
temperatura, velocidad de deformacion y el esfuerzo. Existen varios
procedimientos para derivar las constantes del material, sin embargo, este trabajo
estd basado en el estudio realizado por Juan Liu [92], utilizando el esfuerzo
maximo a partir de las curvas esfuerzo real-deformacién real como el Unico valor
significativo
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Tabla 6. Variables a utilizar durante las pruebas de tension.

TEMPERATURA DE VELOCIDAD DE

ALEACION CONDICION ENSAYO (°C) DEFORMACION (s)

10
150 107
10
102
COMERCIAL 200 10°
10
102
250 10°

10
AZ80
150 10°
10

107
MODIFICADA i 103

(Ce+Y) 10"
10
250 10°
107

10
150 1073
10
10
COMERCIAL 200 10°
10
10
250 10°
ZK60

10
150 10
MODIFICADA 10™

107
(Ce) con TT . 03

(435°C por 10°

240 min) 10°
250 10°3
10

Al
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4.1 Analisis Quimico de las Aleaciones

Para el analisis quimico, una muestra de cada aleacion fue analizada por la
técnica de fluorescencia de Rayos X (X-Ray Fluorescence, XRF).

Los datos obtenidos del analisis quimico se muestran en la tabla 7 para la aleacion
AZ80 y tabla 8 para la aleacion ZK60. Como se puede observar, las aleaciones
comerciales utilizadas en éste trabajo, cumplen con las composiciones nominales
reportadas en la literatura. Se observan las cantidades adicionadas de los
elementos cerio e itrio en el caso de aleaciones modificadas, por un lado, la
aleaciéon AZ80 tiene bajo contenido de itrio y contenido relativamente alto de cerio,
por otro lado, la aleacion ZK60 solo contiene el elemento cerio.

Tabla 7. Analisis quimico de la aleacion AZ80 comercial y modificada.

Mg Al Mn Zn Ce Y
ELEMENTO (% peso) | (% peso) | (% peso) | (% peso) | (% peso) | (% peso)
TEORICO [97] Balance 78-92 | 012-05 | 04-15 | ---— | --—-—--
COMERCIAL 90.94 8.40 0.15 051 | - | -
MODIFICADA 90.42 8.0 0.18 0.5 0.7 0.2

Tabla 8. Analisis quimico de la aleacion ZK60 comercial y modificada.

Mg Zn zr Ce
FLEMENTO (% peso) | (% peso) | (% peso) | (% peso)
TEORICO [97] | Balance | 48-62 |045-07| -----
COMERCIAL 94.55 5.0 045 | -----
MODIFICADA 93.20 5.6 0.5 0.7
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4.2 Tratamiento Termomecanico

4.2 .1 Analisis Microestructural (MO)

En la figura 31 se muestra la microestructura de las aleaciones AZ80 comercial,
AZ80 modificada, ZK60 comercial y ZK60 modificada obtenidas después del
tratamiento termomecénico (extrusion indirecta).

La figura 32 indica la zona en la cual las muestras fueron tomadas para analizar la
microestructura.

Figura 31. Microestructuras obtenidas después del tratamiento termomecanico
para las aleaciones: a) AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, ¢) ZK60 comercial y
d) ZK60 modificada.
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VJQ

Zona para analizar microestructura

Figura 32. Zona en la cual se obtuvieron las muestras para analisis
microestructural.

La figura 31 a) muestra la aleacion AZ80 comercial, después del tratamiento
termomecanico, se puede observar una microestructura relativamente
homogénea, esto se debe al alto contenido de aluminio (de 7.8 a 9.2% en peso)
[86 y 93]. La mejora en la microestructura se debe al resultado del proceso de
recristalizacién dinamica que se manifiesta durante el tratamiento termomecanico.
La temperatura de solidus disminuye al aumentar el contenido de aluminio y, por lo
tanto, también influye en la recristalizacion la cual conduce a una microestructura
mas homogénea [86].

Una caracteristica importante de las aleaciones de la serie AZ, es la formacién de
la fase Mgi7Al12, este compuesto intermetalico se ubica en la zona de los limites
de grano por tal motivo es dificil obsérvala.

Un notorio refinamiento del tamafio de grano es observado en la aleacion AZ80
modificada (figura 31 b), ademas, presenta una microestructura no homogénea,
debido al efecto que tienen los elementos cerio e itrio, ya que promueven la
formacién de particulas de segunda fase, también, se observan bastantes bandas
de segregacion en direccion paralela a la direccion de extrusion (ver figura 31 b),
en las cuales existe acumulacion de las nuevas fases formadas con dichas
adiciones (mas adelante se presentan los resultados de microandlisis que afirman
las fases formadas y se corrobora con el diagrama de fases).

La aleacion ZK60 comercial (ver figura 31 c), de igual manera, presenta una
microestructura relativamente homogénea, a simple vista se percibe que posee un
tamafio de grano pequefio, también se observan bandas de segregacion
paralelamente a la direccion de extrusion, en mayor cantidad comparado con las
aleaciones anteriores, las cuales repercuten fuertemente sobre las propiedades
mecanicas y textura cristalografica.

Por otra parte, la aleacion ZK60 con adicion de cerio (ver figura 31 d) presenta
zonas en las cuales el grano es muy refinado y en algunas zonas no lo es, es
decir, que posee una microestructura bimodal, pequefios granos recristalizados y
zonas en las cuales no existe una completa recristalizaciéon (o grandes granos
deformados) lo que es mas dificil cuantificar el tamafio de grano, también se
observan la precipitacion de una segunda fase sobre las bandas de deformacién.
Por ello, se realiz6 el estudio de microanalisis cualitativo y cuantitativo en la zona
general, sobre las bandas de segregacion y en los precipitados, por la técnica de
MEB.
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4.2.2 Tratamiento térmico de recristalizacion

El analisis microestructural de la aleaciéon ZK60 modificada, no mostré una
completa recristalizacion, como se observo en figura 31 d). Debido a esto, se
realizaron tratamientos térmicos de recristalizacién, con el fin de obtener una
microestructura homogénea y disminuir la presencia de los grandes granos
deformados.

La figura 33 muestra la evolucion microestructural después de los tratamientos
térmicos, realizados a 400 °C por: a) 120 min, b) 180 min y c) 240 min.

Figura 33. Microestructuras obtenidas después del tratamiento térmico de
recristalizacion de la aleacion ZK60 modificada: a) TT a 400 °C por 120 min, b) TT
a 400 °C por 180 miny c) TT a 400 °C por 240 min.
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Con el tratamiento a 400 °C por 120 min (ver figura 33 a), no se observa
recristalizacion, debido a la continua existencia de areas sin recristalizar, los
granos que se observan son muy pequefios indicando que el fendmeno de
refinamiento del grano estd presente. El tratamiento a 400 °C por 180 min (ver
figura 33 b), se comienzan a observar menos granos alargados, ademas, el
tamafo de grano comienza a crecer. Tratamiento térmico a 400 °C por 240 min
(ver figura 33 c), es notorio que el crecimiento del grano va en aumento y aun
existen algunas zonas sin recristalizacion, en general, con los pardmetros
mencionados aln no se consigue una microestructura homogénea.

Por ultimo, se realizaron los TT a 435 °C por 120 min y 240 min como se ilustran
en la figuras 34 b) y 34 c), respectivamente, con ayuda del diagrama de fases
construido con el software PANDAT [94], se puede observar la zona en la cual se
esta llevando a cabo el TT (ver figura 34 a) con la finalidad de evitar la formacién
de una fase liquida, las zonas sin recristalizar contindan, pero en comparacion a
los otros tratamientos térmicos mostrados en figura 33, estas disminuyen
considerablemente, sin embargo, el crecimiento del grano va en aumento a
medida que el tiempo incrementa.

Por lo tanto, la tendencia que se observé fue; que al incrementar el tiempo con
una temperatura fija los sitios sin recristalizar se reducian pero no lo suficiente, por
ello, la temperatura fue una segunda variable, al incrementarla con un tiempo
mayor (240 min), la recristalizaciéon es mejor, sin embargo, existe crecimiento del
tamafio de grano.

Muchos autores ya han trabajado con aleaciones de la serie ZK con adiciones de
otros elementos, por ejemplo, Lizi Liu y colaboradores [83], estudiaron una
aleacion Mg-Zn-Zr-Y-Ce procesada por extrusion en caliente, posteriormente,
llevaron a cabo tratamientos térmicos de envejecido a 180 °C a un rango de
tiempo de 0-50 horas , donde el mejor tiempo fue a 15 horas, ambas aleaciones
presentaron las mismas fases; Mg-a, MgZn,, MgsZnszY,, y Mg-Zn-Ce , sin
embargo, el incremento de la ductilidad en la aleacién con tratamiento térmico es
debido al bajo numero de defectos obtenidos (se inhibe el movimiento de
dislocaciones) después del envejecido. Es decir, que los tratamientos térmicos
juegan un papel muy importante ya que promueven modificacion de la
microestructura y textura cristalogréfica, esto a partir del fenémeno de
recristalizacion estatica que sucede durante el tratamiento térmico.

En algunos casos benefician al material, en el caso de este estudio la
microestructura no es la que se esperaba, sin embargo, es una aportacion, ya que
podremos observar el efecto de los parametros establecidos sobre
comportamiento mecéanico de esta aleacion.
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Figura 34. a) Diagrama de fases del sistema Mg-Zn-Zr-Ce, con variacion de cerio,
b) TT a 435 °C por 120 miny ¢) TT a 435 °C por 240 min.
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4.2.3 Analisis Microestructural (MEB)

La figura 35 ilustra los resultados obtenidos de MEB para cada una de las
aleaciones, y en seguida se aprecian las tablas 9 y 10 para las aleaciones de la
serie AZ y ZK, respectivamente, en donde presentan los contenidos de cada
elemento (% en peso) que se encuentra presente en cada aleacion indicados por
puntos en la figura 35.

Figura 35. Microandlisis de las aleaciones: a) AZ80 comercial, b) AZ80
modificada, ¢) ZK60 comercial y d) ZK60 modificada.
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Tabla 9. Microanalisis cualitativo y cuantitativo para las aleaciones AZ80 comercial

y AZ80+Ce+Y.
Figura Aleacion * Mg Al Mn Y ce
Punto | (% peso) | (% peso) | (% peso) | (% peso) | (%epeso)
A780 1 4.36 42.36 53.28
36a) COMERCIAL 2 51.21 29.86 18.94
3 94.54 5.46
1 2.20 35.10 34.13 10.49 18.08
36b) AZ80 2 72.88 12.82 4.48 9.82
MODIFICADA 3 67.53 9.80 1.21 2.07 19.39
4 97.40 2.60

Tabla 10. Microanalisis cualitativo y cuantitativo para las aleaciones ZK60
comercial y ZK60+Ce.

Figura Aleacion * Mg Zn 2r ce
Punto | (% peso) | (% peso) | (% peso) | (% peso)
1 32.52 67.48
360 ZK60 2 23.09 36.93 39.98
COMERCIAL 3 74.86 17.35 7.79
4 94.83 5.17
1 30.09 44.44 2547
364d) ZK60 2 30.23 43.61 26.16
MODIFICADA 3 42.83 41.55 15.00
4 95.14 4.86

Para el caso de la aleacion AZ80 comercial (figura 35 a) el punto 3 indica la matriz
gue es completamente de magnesio, en el punto 2 se encuentra la fase
intermetdlica B-Mgi7Al1> debido a que el magnesio y el aluminio son totalmente
solubles en el estado liquido, finalmente teniendo una reaccion eutéctica que
forma a este compuesto.

Durante el enfriamiento de las aleaciones de aproximadamente el 8% de Al
(dependiendo de la velocidad de enfriamiento), dicha precipitacion, Mgi7Ali,
comienza en los limites de grano y tiene una forma laminar [95], esta forma
laminar también se observé dentro de algunos granos de la aleacibn mencionada.

También en el mismo punto 2 se cuantifica una cantidad considerable de Mn y
aparece en mayor proporcion en el punto 1, la cual con la presencia de aluminio,
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se forma el compuesto Al;Mn como se observa en el diagrama de fases exclusivo
de la aleacion AZ80 comercial de este estudio que se visualiza en la figura 36,
construido con PANDAT, estas fases ricas en manganeso aparecen en una
variedad de formas irregulares [96], aunque también se ha reportado la formacion
de la fase Al;;Mn4 en una aleacion AZ31 [52].

Por otra parte, como la adicién de Zn es minima y con la presencia del aluminio, el
zinc se disuelve principalmente en la fase 3, es por esa razén que el elemento Zn
no se cuantifica. De lo contario si la relacion de zinc a aluminio es superior de 1 a
3, la fase Mg;7Al;, se transforma en Mgs»(AlZn)4 [96].
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Figura 36. Diagrama de fases del sistema Mg-Al-Zn-Mn, con variacion de
manganeso.
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Para la aleacion AZ80 modificada, en el punto 1 (ver figura 35 b), con respecto a lo
analizado conlleva a concluir que existe la formacion de fase intermetalicas entre
los elementos Mg-Al-Y-Ce-Mn (con muy poca cantidad de Mg) las cuales son
particulas que relativamente grandes que se ubican de manera incoherente en la
matriz de magnesio y de acuerdo al diagrama de fases de este sistema, figura 37,
los compuestos presentes son Al;MgY, AlsMn y CesAli;. El punto 2 presenta una
composicién similar al punto 1, solo que existe un aumento de Mg con una
disminucién de Al, Ce e Y, sin aparicion de Mn, por lo tanto las fases presentes
podrian ser: Mg;7Al12, AlsMgY y CesAly;. El punto 3 existe una disminucion de Mg,
Al e itrio, un incremento de Ce ademas se suma el Mn, con respecto al punto 2 y
de igual manera dichas particulas se ubica sobre las banda de segregacion, por
altimo el punto 4 indica la zona de la matriz.

Fases similares reporté Xie Jian-chang y colaboradores [85], observaron que al
adicionar itrio y neodimio a una aleaciéon AZ81, promueven la formacion de las
fases AlLY y AlNd, y que obviamente provocan un refinamiento del tamafo del
grano, L. Melo y colaboradores [31], encontraron la misma fase (Al.Y) sobre una
aleacion AZ31. Sin embargo, la aleacion AZ80 modificada de este estudio
contiene pequefias cantidades de cerio e itrio lo cual promueve la formacién de
compuestos diferentes.
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Figura 37. Diagrama de fases del sistema Mg-Al-Zn-Mn-Ce-Y, con variacion de
cerio.
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Por otro lado, para la aleacion ZK60 comercial (ver figura 35 c), el punto 4
corresponde a la matriz, el punto 1 es un precipitado con una composicion
aproximada de Zr,Zn (rico en Zr) sobre la matriz de magnesio y que es la
responsable del refinamiento del grano, aunque el mecanismo exacto sigue
siendo objeto de investigacion [97], hay una serie de factores clave que
contribuyen al refinamiento de grano, 1) La similitud de los parametros de red
entre el magnesio y zirconio (ver Tabla 11).

Tabla 11. Parametros de red de Mg y Zr [111].

ELEMENTO a (hm) ¢ (hm) ¢/a ESTRUCTURA
Mg 0.320 0.514 1.606 HCP
Zr 0.323 0.520 1.610 HCP

2) La presencia de una reaccién peritéctica entre Zr y Mg cerca del punto de
enfriamiento, 3) La necesidad de que el magnesio liquido sea saturado por
zirconio justo por encima del punto de enfriamiento y por lo tanto, ndcleos ricos en
zirconio comienzan a formarse en zona del limite de grano y sobre las bandas de
deformacion y/o segregacion.

Los puntos 2 y 3 corresponden a pequefias particulas que se ubican sobre los

limites de grano: MgZn y MgZn,, es sabido dichas particulas son las principales
fases de endurecimiento de las aleaciones de la serie ZK [98, 99, 100].
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Figura 38. Diagrama de fases del sistema Mg-Zn-Zr, con variacion de zirconio.

Por ultimo la aleaciéon ZK60 modificada (ver figura 35 d), en el punto 1y 2 se
encuentra presente el compuesto intermetalico Mg-Zn-Ce, marcado en el
diagrama como: Ce;Mgs3Znys, ademas de presentar la fase CeMg;, trabajos
previos han reportado fases similares, por ejemplo: Mg-Zn-Gd [84] y Mg-Zn-Ce
[83]. El punto 3, se refieren a pequefias particulas compuestas por MgZn y Zn,Zr,
como en la aleacion comercial y finalmente el punto 4 representa la matriz.
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Figura 39. Diagrama de fases del sistema Mg-Zn-Zr-Ce, con variacién de cerio.

Como ya se habia observado y/o mencionado anteriormente, el principal objetivo
de realizar tratamientos térmicos de recristalizacion para la aleacion ZK60
modificada, fue el de obtener una estructura homogénea, sin embargo, esto no fue
posible debido a la existencia de zonas sin recristalizar, ademas de presentar
crecimiento del tamafio de grano, a medida que la temperatura y el tiempo
incrementaban, para ello también se realiz6 microanalisis para la aleacion
modificada con TT, con el fin de observar si existen diferencias con resultados que
presenta la aleacion sin TT.
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La figura 40 muestra el microanalisis de la aleacion ZK60 modificaday con TT y la
ZK60 modificada sin

tabla 12 compara la aleacion
modificada con TT.

TT y la aleaciéon ZK60

Figura 40. Microandlisis de la aleacion ZK60 modificada y con TT.

Se entiende que el Zr es el principal inhibidor del crecimiento del grano en
aleaciones de la serie ZK, como se puede observar en la tabla 12, el microanalisis
que presento la aleacion ZK60 modificada con TT no contiene mucha cantidad de
zirconio, es decir, la mayor cantidad de zirconio que se cuantifico en la aleacién
sin TT se encuentra sobre los precipitados del punto 3, en cambio, el poco zirconio
presente en la aleacion con TT dopada se concentra en la matriz, ver mapeo
[Anexo IlI]. Por otro lado, los puntos 2, 3 y 4, se encuentran los elementos Mg, Zn
y Ce, los cuales podrian formar fases similares a la aleacién sin TT que se
encuentran en los puntos 1 y 2 de la figura 35 d), que anteriormente se ha
mencionado ser las fases Mg-Zn-Ce y CeMg..

Tabla 12. Comparacion entre la aleacion ZK60 modificada con TT y ZK60
modificada sin TT.

Figura Aleacién * Mg Zn zr ce
Punto | (% peso) | (% peso) | (% peso) | (% peso)
1 91.50 7.04 1.46
ZK60 2 35.86 37.31 26.83
41 MODIFICADA 3 62.13 22.97 14.90
CONTT 4 43.15 32.57 24.28
5 94.11 5.89
K60 1 30.09 44.44 25.47
2 30.23 43.61 26.16
36d) | MODIFICADA
SN TT 3 42.83 41.55 15.00
4 95.14 4.86
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4.2.4 Tamafio de grano de las aleaciones

El tamafo de grano promedio fue medido con ayuda del software AnalySIS Pro,
obteniendo tamafios de 83 pm para AZ80 comercial, 4t2 ym para AZ80
modificada, 4+2 ym para la aleacion ZK60 comercial, la aleacion modificada ZK60
registro un area recristalizada del ~50% [Anexo Il], con un tamafio de promedio
de 313 um en las zonas recristalizadas y la aleacion ZK60 modificada con TT
obtuvo tamafio de 7+7 um, la figura 41 resume estos valores.

Se observa la influencia de la cantidad de itrio y cerio en el tamafio de grano, es
decir, para la aleacion AZ80 modificada después de la extrusion desarrollé un
tamafo de grano mas fino al igual que la aleacion ZK60 modificada sin embargo,
esta, presenta grandes zonas sin recristalizar (grandes granos alargados), por lo
gue fue necesario realizarle tratamientos térmicos de recristalizacion, al final del
TT, las zonas sin recristalizar disminuyeron, pero, se obtuvo un tamafio de grano
grande.

La baja deviacion estandar en aleaciones AZ80 modificada y ZK60 comercial
significa la homogeneidad del tamafo de grano en la microestructura, es decir, la
mayoria de los granos son de un tamafio muy similar, caso contrario se observa
en las aleaciones AZ80 comercial y ZK60 modificada con y sin TT, en estas dos
Gltimas con mayor desviacién estandar debido a la microestructura bimodal.
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Figura 42. Tamafo de grano promedio de cada aleacion.
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4.3 Textura global después de la extrusion

Para la medicion de textura global se utilizaron las figuras de polo inversas (IPFs),
para cada una de las aleaciones y se visualizan en la figura 42.

Debido a la simetria de la barra extruida, la IPF contiene toda la informacion
relevante para describir la textura y, por lo tanto, se utilizara esta representacion.
Previamente, se obtuvieron las figuras de polo de cada aleacién de los planos
basales, prismaticos y piramidales [Anexo V], para posteriormente el calculo de
las IPFs con ayuda del software MTEX®.

a) b)

minf 000T)
0,

MAX=6.3 MAX=2.3
MIN= 0.03 MIN=0.14

MAX=7.0 MAX=7.7
MIN=0.2 MIN= 0.36

Figura 42. Figuras de polo inversa (0001); a) AZ80 comercial, b) AZ80 modificada,
c) ZK60 comercial y d) ZK60 modificada con TT.

La figura 42 a) muestra la figura de polo inversa (IPF) de la aleacion AZ80
comercial después de la extrusion, se observa una textura prismatica de doble
fibra (1010)—(1120), tipica de las aleaciones de magnesio bajo este tratamiento
termomecanico [14, 15], esta caracteristica puede ser relacionada con granos no
recristalizados, de modo que los planos basales se orientan paralelamente a la
direccién de extrusiéon. Es conocido que tales texturas restringen la activacion del
deslizamiento basal durante la deformacion, especialmente a temperatura
ambiente y por lo tanto es desfavorable para la ductilidad [14,15]. Las intensidades
mas altas se encuentran a lo largo del arco entre los polos (1010)—(1120), la
intensidad maxima fue de 6.3.
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La figura 43 muestra la tipica orientacion de los cristales de magnesio después de
la extrusion.

Figura 43. Muestra la tipica orientacion de los cristales de magnesio después de la
extrusion [49], de una textura similar a la aleacion AZ80 comercial de este estudio.

En la figura 42 b) se muestra la textura global de la aleacién AZ80 modificada,
claramente se observa un cambio significativo comparado con la aleacion
comercial, la intensidad del polo (1010) es mas débil y la distribucién de
intensidad hacia el polo (1120) es mas significativa. La adicién de los elementos
cerio e itrio en la aleacion modificada permite la formacion de granos
recristalizados (ver figura 32 b), sin embargo, en la microestructura aun existen
granos deformados pero con menor intensidad. Es por esta razén que el resultado
de la textura fue diferente que la aleacibn AZ80 comercial. En este caso la
intensidad del polo (1010) fue mas débil y el polo (1120) fue mas visible. La
reduccion de la intensidad se puede atribuir a un mejor proceso de recristalizacion
en AZ80 modificada. Se ha reportado que los granos sin recristalizar estan
orientados principalmente al polo (1010), mientras que la mayoria de los granos
recristalizados tienden a orientarse preferentemente hacia el polo (1120) [60]. Esto
puede explicar el haber reducido la textura en la aleacion AZ80 dopada con Ce e
Y.

La aleacion ZK60 comercial presenta una fuerte textura prismatica figura 42 c), es
decir, la mayor intensidad se encuentra en el polo (1010). Una mayor intensidad
en el polo mencionado indica un menor grado de DRX, este mismo efecto fue
observado por Muhammad Shahzad [101].

Por otro lado, es muy notorio la modificacion de la textura cristalografica en esta
aleacién ya que durante la extrusién, se desarroll6 la componente de textura
(1121) paralela a la direccion de extrusion (ED), la cual promueve que la mayoria
de los granos sean favorables para deslizamiento basal, resultando una mejora en
la ductilidad a temperatura ambiente [16]. Este tipo de componentes de textura no
es frecuente encontrarlas en aleaciones convencionales, se han visto con mayor
frecuencia en aleaciones de magnesio con adiciones de tierras raras (RE), tales
como Ce, Nd, Gd e Y [102, 103].
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La figura 44 muestra la manera en que podrian estar orientados los cristales de
magnesio después de la extrusion en la aleacion ZK60 comercial.
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Figura 44. Manera en que podrian estar orientados los cristales de magnesio
después de la extrusion en la aleaciéon ZK60 comercial [49].

Por ultimo la aleacion ZK60 modificada figura 42 d, presenta una textura similar a
la aleacién comercial, indicando una intensidad aun mayor en el polo (1010), de
igual manera demostrando que no existid el proceso de recristalizacién dinamica
durante el tratamiento termomecanico, ademas, presenta el componente de
textura (1121) con mayor intensidad debido a la adicién de Cerio, tal y como se
esperaba.

La figura 45 resume, la intensidad maxima con respecto a las aleaciones utilizadas
en este estudio.

B |ntensidad Méxima

Intensidad Maxima

AZ80COM AZS8OMOD  ZK60 COM ZK60 MOD TT
Aleacion

Figura 45. Intensidad maxima VS aleacion, textura global después del tratamiento
termomecanico.

4.4 Pruebas Mecanicas

Después de analizar el efecto de los elementos de cerio e itrio en las aleaciones
AZ80 y ZK60 sobre el desarrollo de la textura cristalografica, se estudiaron las
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propiedades mecanicas, en condicion de extrusion. Para esto, se llevaron a cabo
ensayos de tension utilizando probetas bajo la norma europea DIN 50125 M6
[anexo I].

Se realizaron pruebas de tension a 150, 200 y 250°C con velocidad de
deformacién de 102 s, 10° sy 10™ s* para todas las aleaciones obtenidas en
la direccion de extrusion.

4.4.1 Ensayos de tensidn a temperatura ambiente

La figura 46 muestra las curvas esfuerzo ingenieril-deformacion ingenieril de las
aleaciones tanto comerciales como modificadas a temperatura ambiente con
velocidad de deformacion de 1072 s™,

La figura 47 tabla 13 se encuentra los valores de propiedades mecanicas de las
aleaciones ensayadas a temperatura ambiente.
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Figura 46. Curvas Esfuerzo Ingenieril VS Deformacion Ingenieril: a) aleacion AZ80
comercial y modificada y b) aleacién ZK60 comercial y modificada con TT.

Tabla 13. Propiedades mecénicas a temperatura ambiente.

Aleacién Esfuerzo de Cedencia Resistencia a la Elongacién a la
(MPa) Tensién (MPa) fractura (%)
AZ80
Literatura [40] == 300 8
AZ80 COMERCIAL 277 318 12
AZ80 MODIFICADA 230 296 14
ZK60
Literatura [40] 235 315 8
ZK60 COMERCIAL 252 294 15
ZK60 MODIFICADA TT 180 256 17
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La aleacion ZK60 modificada con TT obtuvo la mejor ductilidad a temperatura
ambiente, debido a la textura resultante después del tratamiento termomecénico,
sin embargo, posee los valores mas bajos de esfuerzo de cedencia y esfuerzo
méximo debido a la tamafio de grano grande. Por otro lado, la ductilidad mas baja
fue por parte de la aleacion AZ80 comercial, debido a su fuerte textura basal que
presenta, la cual promueve que la deformacion se limite a temperatura ambiente,
pero sin duda obtuvo los valores mas altos de esfuerzo de cedencia y esfuerzo
méaximo, esto consecuente por la presencia del maclado. Las aleaciones AZ80
modificada y ZK60 comercial, obtuvieron tamafio de grano similar, de 4+1 y 4+2
pHm, respectivamente, esto explica el hecho de que tienen valores de propiedades
mecanicas casi iguales, en especial en la ductilidad.
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Figura 47. Propiedades Mecénicas a temperatura ambiente de todas las
aleaciones.

La figura 48 ilustra las microestructuras obtenidas después del ensayo de tension
a temperatura ambiente de cada una de las aleaciones en la zona de fractura.

En general, el andlisis microestructural de las muestras ensayadas a temperatura
ambiente, indican que todas las aleaciones sufrieron el mecanismo de
deformacion por deslizamiento (ya que existen algunos granos deformados libres
de maclas) y maclado.

La literatura menciona que el magnesio y sus aleaciones pueden ser deformados
facilmente solo en su plano basal a temperatura ambiente. Por lo tanto, algunos
otros sistemas de deslizamiento no basales que tienen un componente en la
direccion ¢ deben ser activados o bien la deformacion debe producirse por
maclado [104].
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El predominio de un sistema de deslizamiento o maclado depende de la
temperatura de deformacion, asi como de la textura cristalografica [105].
Deslizamiento basal y maclado son los mecanismos de deformacion
predominantes en policristales orientadas al azar a bajas temperaturas (incluyendo
temperatura ambiente) y bajas velocidades de deformacion [105].

d)

Figura 48. Microestructura obtenida después del ensayo de tension a temperatura
ambiente a una velocidad de deformacion de 102 s™, en la zona de fractura de la
aleacién: a) AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, ¢) ZK60 comercial y d) ZK60
modificada con TT.

4.4.2 Ensayos de tensién a temperaturas intermedias

La figura 49 muestra las curvas esfuerzo real-deformacion real de la aleacion
AZ80 tanto comercial como modificada a temperaturas intermedias de 150, 200 y
250°C con velocidad de deformacién de 102 s®, 10°s?y 10*s™.
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Figura 49. Curvas esfuerzo real-deformacion real para la aleacion AZ80 comercial

a) ensayo a 150°C, b) a 200°C y c¢) a 250°C y para la aleacion AZ80 modificada

d) ensayo a 150°C, e) a 200°C y f) a 250°C, con velocidades de deformacion de
102 s, 10° sy 10* s para ambas aleaciones.
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La aleacion AZ80 comercial presenta comportamiento similar en las tres diferentes
temperaturas de ensayo, es decir, a una velocidad de deformacién de 102 s™y
una temperatura de 150 °C reporta valores de esfuerzo maximo de 310 MPa y
esfuerzo de cedencia de 248 MPa, ligeramente por debajo a los valores obtenidos
a temperatura ambiente (318 MPa 'y 277 MPa, respectivamente, ver tabla 18), sin
embargo, se adquiere un ligero incremento de la ductilidad que fue de 37% en
comparacion al ensayo a temperatura ambiente que fue de 12%. A medida que la
velocidad de deformacion disminuye (102 s?) el esfuerzo maximo y esfuerzo de
cedencia disminuye y la ductilidad no presenta cambios significativos, al disminuir
ain mas la velocidad de deformacion (10* s™) existe un incremento de la
ductilidad del 10%, con respecto a la velocidad deformacién de 10° s*, a una
temperatura de ensayo de 200 °C con 10? s la ductilidad incrementa solo 6%
comparado con el ensayo a 150 °C a la misma velocidad, al disminuir la velocidad
de ensayo a 102 s? existe un ligero incremento de esta, sin embargo, a la
velocidad de deformacién de 10* s existe una caida de la ductilidad incluso
menor a la que se obtiene a 150 °C, esto sucede debido por varios factores como
es el endurecimiento por deformacion, maclas, textura, dislocaciones, el tamafio
de grano y formacién de microcavidades [106]. Para poder determinar la causa de
la caida de ductilidad es necesario realizar un analisis microestructural, lo cual se
muestra mas adelante. Por Ultimo, a una temperatura de 250 °C, la ductilidad
incrementa con la disminucion de la velocidad de deformacion, alcanzando 108%
de elongacion a la fractura.

Por otro lado, la aleacion AZ80 modificada muestra una tendencia de cierto modo
diferente a la aleacion comercial, por ejemplo, a una temperatura de 150 °C con
velocidad de deformacion relativamente alta (10 s™) existe una disminucién de
esfuerzo maximo y esfuerzo de cadencia en comparacion a la aleacion comercial,
y la ductilidad es casi igual, el incremento en la ductilidad ocurre al disminuir la
velocidad de deformacién, alcanzando un porcentaje de elongacion a la fractura
aceptable, sin embargo, a la velocidad de deformaciéon mas baja existe la caida de
estd, teniendo un % de elongacion a la fractura muy similar al de la aleacién
comercial bajo las mismas condiciones (150 °C con 10 s™). Durante los ensayos
a 200 y 250 °C el comportamiento parece estabilizarse en cuanto a la ductilidad,
esfuerzo de cedencia y esfuerzo maximo disminuye a medida que la velocidad de
deformacion disminuye, logrando obtener 86 y 139% de elongacion a la fractura
ambas con la velocidad de deformaciéon mas baja a temperaturas de 200 y 250 °C,
respectivamente. De manera similar, el comportamiento mecanico de esta
aleacion es justificada, adelante se observan los fendmenos microestructurales
gue se presentan bajo las condiciones asignadas.

La figura 50 se refiere a las curvas esfuerzo real-deformacion real de la aleacion
ZK60 tanto comercial como modificada.
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Figura 50. Curvas esfuerzo real-deformacion real para la aleacién ZK60 comercial
a) ensayo a 150°C, b) a 200°C y c¢) a 250°C y para la aleacion ZK60 modificada
con TT d) ensayo a 150°C, e) a 200°C y f) a 250°C, con velocidades de
deformacion de 102 s?, 10° sty 10™ s para ambas aleaciones.

68



RESUL TADOS Y DISCUSION

A una temperatura de 150 °C con una velocidad de deformacién de 102 s* la
aleacion ZK60 comercial presenta buena ductilidad de 49%, a medida que la
velocidad de ensayo disminuye la ductilidad incrementa alcanzando 89% de
elongacion a la fractura, notar que las aleaciones AZ80 comercial y modificada
alcanzan una de elongacion a la fractura similar a la mencionada, a una
temperatura de 250 °C a velocidades intermedias, por otro lado, el esfuerzo de
cedencia y esfuerzo maximo disminuyen cuando la velocidad disminuye. Al
incrementar la temperatura de ensayo a 200 °C el comportamiento es muy similar
a la temperatura de 150 °C, a la velocidad de ensayo mas baja se obtiene 137%
de elongacion a la fractura, mismo porcentaje adquirido por la aleaciéon AZ80
modificada a una temperatura de 250 °C con velocidad de 10 s™.

A temperatura de ensayo de 250 °C con velocidad de deformacién de 10 s™ esta
presentd un comportamiento superplastico ya que alcanz6 464% de elongacion a
la fractura, es cierto que varios autores ya han reportado grandes porcentajes de
elongacion sobre esta aleacion, por ejemplo W. J. Kim [1071 reporto ~1000%
utilizando una temperatura de 250 °C con una velocidad de 10~ s, esto debido a
un tamafio de grano muy fino de 1.4 um que obtuvo después del tratamiento
termomecanico, otro ejemplo es A. Bussiba [87] quien observé un comportamiento
superplastico alcanzando 220% de elongacién a la fractura, a una temperatura
ligeramente menor a la utilizada en este estudio, de 177 °C, sin embargo,
emplearon una velocidad de deformacion de 1x10° s, a partir de una
microestructura bimodal obtenida por extrusion, de 2 um para granos pequefnos y
25 pum para granos grandes. También se suma el autor H. Watanabe y
colaboradores [88] quienes obtuvieron una microestructura refinada con tamario
de grano de 1.4 um procesada por extrusion de canal angular, ECAE, (por sus
siglas en inglés) el cual es un proceso muy costoso a nivel industrial, alcanzando
porcentajes de elongacion por encima de 400% a bajas velocidades deformacién a
una temperatura de 200 °C. EIl valor alcanzado en este estudio resulta ser
bastante aceptable ya que esta aleacion fue procesada por extrusion indirecta,
ademas, utilizando temperaturas intermedias.

En el caso de la aleacién ZK60 dopada con cerio y con TT, a la temperatura de
150 y 250 °C presenta el tipico comportamiento mecéanico, es decir, los valores de
esfuerzo de cedencia y esfuerzo maximo disminuye a medida que la temperatura
incrementa y cuando la velocidad de deformacion disminuye con un ligero
aumento en ductilidad. A 200 °C esté aleacion tiene una caida de la ductilidad a
una velocidad de 10 s™, comportamiento similar se observé en la aleaciéon AZ80
comercial de este estudio, por esta razon se evaluardn los cambios
microestructurales después de los ensayos de tension. Por otro lado, la mejor
ductilidad se obtuvo a 200 °C con velocidad de deformacion de 1072 s, y fue de
87% de elongacion.

Para mejor visualizacion de los valores de propiedades mecanicas para las cuatro
aleaciones utilizadas en este estudio, bajo las condiciones conocidas de
temperatura y velocidad de deformacion, se presentan en la siguiente tabla 14.
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Tabla 14. Propiedades mecanicas de las cuatro aleaciones.

Temperatura Velocidad de | Esfuerzo de Esfuerzo Elongacién a
Aleacion ’(’,, 0 Deformacion cedencia maximo. la fractura.

(s) (MPa) (MPa) (%)

107 248 310 37

150 1072 192 259 35

10 173 202 45

e 10 202 222 43

-3

e 200 1074 121 168 51
10 101 125 48

107 134 147 51

250 107 102 111 80

10 72 77 108

107 218 304 40

150 102 168 226 77

10 121 162 46

4780 107 109 194 58

-3

MODIFICADA 200 10_4 104 149 56
10 69 101 86

107 103 122 64

250 102 72 87 133

10 51 56 139

10 177 212 49

150 107 140 158 57

10 139 151 89

P 10 127 136 93
200 107 87 95 107

MERCIAL

COMERC 10 60 77 137
107 81 87 133

250 107 45 50 120
10 21 23 464

10 178 222 37

150 107 160 187 4

10 127 147 39

ZK60 107 132 158 57
MODIFICADA 200 107 111 126 87
con TT 10 84 88 60
10 92 106 58

250 107 75 81 63

10 52 62 72
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Las figuras 51 y 52 representan graficamente la tendencia de las principales
propiedades mecénicas resultantes de los ensayos de tension, en funcion de la

temperatura y velocidad de deformacion.
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4.4.3 Muestras deformadas

La Figura 53 muestra las probetas deformadas en tension a temperatura
ambiente.

Los ensayos de tensidbn a temperatura ambiente mostraron porcentajes de
elongacion similar en un rango de 10 a 20%, como se observa en la tabla 13 y
figura 47. Ademas, bajo estd condicibn de ensayo todas las aleaciones
presentaron fractura fragil. Principalmente este tipo de fractura ocurre cuando las
temperaturas son muy bajas y cuando se aplican de esfuerzos elevados, ya que
no existe ningln movimiento atomico [57].

a) =P =10 () G o107

AZ80 COM/ [ZK60 COM

b) == 10 d) A : - 105

AZ80 MOD! [ZKe0 MO

Figura 53. Muestras deformadas en tension a temperatura ambiente con velocidad
de deformacion constante de =10 s™; a) AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, c)
ZK60 comercial y d) ZK60 modificada con TT.

¥
e

Las muestras deformadas en tensidbn a temperaturas intermedias, para las
aleaciones AZB80 comercial y modificada, las aleaciones ZK60 comercial y
modificada con TT en las figura 54 y 55, respectivamente.

En general, las muestras presentan una fractura ductil, este tipo de fractura ocurre
cuando el material es sometido a una deformacion plastica severa o excesiva [57].
Ademas, este tipo de fractura se puede reconocer por las siguientes
caracteristicas: formacion de cuello en el area fracturada, sin embargo, este cuello
fue menos pronunciado a velocidades de deformacién mas bajas, otra de las
caracteristicas es que tienen deformacion plastica permanente, elongaciones
considerables y reduccion del area transversal.

Las probetas se encuentran ordenadas, por temperatura y velocidad de
deformacion, es decir, comenzando por temperatura mas baja hasta llegar a las
mas alta, y velocidad de deformacién en un orden de mayor a menor. Ademas, se
identifican las condiciones en las cuales se lograron obtener elongaciones dentro
de un rango de 70 a 140% en aleaciones AZ80 comercial, modificada y ZK60
modificada con TT. Caso especial es la aleacion ZK60 comercial, ya que fue
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capaz de alcanzar 464% de elongacion a la fractura a 250°C con la velocidad de
deformacion mas baja utilizada en este estudio.

Figura 54. Muestras deformadas en tenS|on de la aleacion AZ80 COM a: a) 150, b)
200y c) 250 °C y de la aleacion AZ80 MOD a: d) 150, e) 200 y f) 250 °C.

a) b) c)

d) e) f)
Figura 55. Muestras deformadas en tension de la aleacion ZK60 COM a: a) 150, b)
200y c) 250 °C y de la aleacién ZK60 MOD con TT a: d) 150, e) 200 y f) 250 °C.
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4.5 Cambios microestructurales después de los
ensayos de tensidon

La figura 56 se muestra los cambios microestructurales observados después de
las pruebas de tension para la aleacibn AZ80 comercial, de acuerdo a los
parametros establecidos de temperatura y velocidad de deformacion, analizando
la zona de fractura.

ZONA DE FRACTURA

Figura 56. Microestructuras obtenidas después de las pruebas de tensién de la
aleacion AZ80 comercial: a) 150, b) 200 y c) 250 °C.
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La aleacién AZ80 comercial después de la prueba de tensién a 150 °C con 107 s’
! present6 el mecanismo de deformacién por maclado. En general a las tres
diferentes velocidades de deformacion (150 °C) se observa una microestructura
bimodal (figura 56 a), a la velocidad de deformacion mas baja, se encuentran
pequefios granos rodeando los granos alargados, de la misma forma, se visualiza
gran cantidad de fase Mg;7Ali», la cual influyo en la fractura del material, ya que la
formacion de microhuecos es causada por incompatibilidad de deformacion de los
granos adyacentes o por la localizacion de flujo a lo largo del grano y entre los
limites de las fases durante el deslizamiento. Debido a que el deslizamiento puede
ser bloqueado por varias irregularidades, especificamente por particulas de mayor
dureza, tal como particulas de segundas fases y precipitados que actien como
elevadores de las concentraciones de esfuerzos, y esto puede llevar a la
formacion de grietas que pueden producir vacantes intergranulares y por ende a la
falla [10].

A una temperatura de ensayo de 200 °C, la microestructura se vuelve mas
bimodal a medida que la velocidad de deformacién disminuye, de este modo,
notandose que el fendbmeno de recristalizacion dindmica esta presente, mismo
comportamiento se observa a 10 s™. Posteriormente, la microestructura obtenida
a 250 °C con la velocidad mas alta, es muy similar a la microestructura presentada
a 200 °C con 10™ s, por esta razén, se obtuvieron valores muy similares de
propiedades mecanicas en especial en la ductilidad. Al disminuir la velocidad de
deformacién a 10° s a 250 °C se observa una microestructura totalmente
recristalizada y homogénea, un posterior crecimiento del grano se observa a la
velocidad de deformacion mas baja. También se muestran la formacion de
cavidades, estas se propagan paralelamente a la carga aplicada durante el ensayo
a medida que la velocidad de deformacion disminuye, para finalmente llegar a la
fractura del material.

La figura 57 representa el andlisis microestructural después de los ensayos de
tension de la aleacion AZ80 modificada, en la zona de fractura.

Como ya se habia observado anteriormente la aleacion AZ80 modificada muestra
un tamafio de grano mas pequefio que la aleacion comercial, efecto de los
elemento Ce e Y, que promueven compuestos intermetalicos diferentes, e
inmediatamente se observa recristalizacion dinAmica a temperaturas de 200 y 250
°C con velocidades de deformacion de 102 s* y 10* s, en estos Ultimos
parametros mencionados, las microestructuras son totalmente refinadas y
homogéneas, mientras tanto, las microestructuras restantes son bimodales, de la
misma forma estas presentan la formacion de nuevos granos pequefios sobre los
limites de grano, por ultimo, también presenta cavidades que se propagan a
medida que la velocidad de deformacién disminuye.
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Figura 57. Microestructuras obtenidas después de las pruebas de tensién de la
aleaciéon AZ80 modificada: a) 150, b) 200 y c) 250 °C.

En general, la siguiente figura 58 que corresponde a las microestructuras de la
aleaciéon ZK60 comercial, muestran un tamafio de grano muy fino a la temperatura
mas baja utilizada en este estudio (150 °C con velocidad de deformacion
intermedia de 10 s71), indicando que el fenémeno de recristalizacién dinamica se
anticipa tempranamente y la posterior etapa ocurre lentamente lo que permitié que
se alcanzaran altas deformaciones por encima de 450%.

En la dltima condicion de ensayo se obtuvo una microestructura totalmente
homogénea con tamafio de grano promedio de 4 + 2 ym, es muy importante el
haber obtenido una microestructura con esas caracteristicas, porque con ello se
justifica el comportamiento superplastico en esta aleacion.
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Figura 58. Microestructuras obtenidas después de las pruebas de tensién de la
aleacién ZK60 comercial: a) 150, b) 200 y c) 250 °C.

Por ultimo se presenta la figura 59 que corresponde a la aleacién ZK60 modificada
con TT, presenta microestructuras bimodales a 150 y 200 °C a las tres diferentes
velocidades deformacion, es decir granos muy alargados en direccion a la carga
aplicada durante el ensayo, por otro lado, la cavitaciébn también contribuye a la
baja ductilidad presentada por esta aleacién. Durante los ensayos a 250 °C, la
recristalizacibon comienza a manifestarse con mayor intensidad cuando la
velocidad disminuye, ya que se observa un cambio microestructural significativo,
en comparacion a las microestructuras obtenidas a 150 y 200 °C, debido a la
nucleacion de pequefios granos en las zonas deformadas (grandes granos
deformados), y por consecuencia notandose una microestructura mas cercana a la
homogeneidad, sin embargo, estds microestructuras resultantes no influyeron
fuertemente sobre las propiedades mecanicas en particular con la ductilidad, pero
si lo tuvo sobre la textura cristalogréfica.
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10°s™

Figura 59. Microestructuras obtenidas después de las pruebas de tension de la
aleacion ZK60 modificada con TT: a) 150, b) 200 y c) 250 °C.
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4.6 Pardmetro Zener-Hollomon

A continuacion se muestran los resultados obtenidos del parametro Z para las
cuatro diferentes aleaciones utilizadas en este estudio, asi como el procedimiento
utilizado. Esto se realizé con el fin de relacionar los valores de Z con los
pardmetros establecidos durante tension (velocidad de deformacién vy
temperatura).

Debido a que se reconoce que la dependencia de los esfuerzos de flujo sobre la
temperatura (T) y la velocidad de deformacion (¢€), estos pueden ser reducidos a
un solo factor (Z), una velocidad de deformacion compensada en temperatura,
este es un parametro nombrado de Zener-Hollomon [92]

Z =§&-exp (RQ—T) = A - (swmh(¢o)™_ ____ (1)

Z: pardmetro Zener-Hollomon

&: Velocidad de deformacion

Q: Energia de activacion efectiva para la deformacion
R: constante universal de los gases

T: temperatura

A, a, n: Constantes del material

Existen varios procedimientos usados para derivar las constantes del material (A,
a y n). En este trabajo se tomé el esfuerzo maximo a partir de las curvas esfuerzo
real vs deformacion real como el Unico parametro significativo para la evaluacion,
tal como lo sugiere J. Liu [92] en su estudio en una aleacion AZ31B y J. Bohlen
[113].

Paso 1: Determinacion preliminar de n:

Trabajo en caliente: Z ~ Al-c”' Ley de potencia: alto nivel de esfuerzo
Z~A,-exp(Bs) Ley exponencial: bajo nivel de esfuerzo
Suposicion: n=n' n es la pendiente de la grafica: Ln(¢) VS Ln(op)
ZzAl-cs”'yn:n' = &-exp Q ~A;-c" (2)
rRT, ~ ~——~—~~—~~—~~—~~—~~"~""~™""™""™"™"™"™"™"™77
= In(&)+ (%} ~Aj+n-In(c)__ __ __ 3)
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A continuacion la figura 60 muestra las graficas Ln(o,) VS Ln(€) en las cuales se
obtiene el valor de m, para cada una de las aleaciones y de acuerdo con el
procedimiento de las ecuaciones (2),(3) y (4) se obtiene el valor de n.
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Figura 60. Graficas Ln(op) VS Ln(¢), para la determinacion preliminar de n, de las
aleaciones: a) AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, c) ZK60 comercial y d) ZK60
modificada con TT.

Paso 2: Determinacion de a:

Graficar g, VS Ln(¢) para encontrar el valor a:

Z~A, o0Bc) o In(é)+(%)zln(A2)+B-c ________________ (5)
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A continuacion la figura 61 representa las graficas o, VS Ln(¢) en las cuales se
determina el valor w, para cada una de las aleaciones y de acuerdo con la
ecuacion (6) se puede determinar 8y con el valor preliminar de n sustituir en
ecuacion (7) para la obtencion de a.
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Figura 61. Graficas o, VS Ln(€), para la determinacion de a, de las aleaciones: a)
AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, ¢) ZK60 comercial y d) ZK60 modificada con
TT.
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Con los datos obtenidos de las graficas de la figura 61, podemos obtener el valor
de dpomedio Para cada una de las aleaciones (y es el que se ocupara para los
préximos calculos) como se visualiza en la tabla 15 y de esta forma continuar con
la determinacién de la energia de activacion (Q).

Tabla 15. Valores de apromedio de cada aleacion.

Aleacién Opromedio (MPa™)
AZ80 comercial 0.0028
AZ80 modificada 0.0028
ZK60 comercial 0.0056
ZK60 modificada con TT 0.0063

Paso 3: Determinacion de Q:

In(Z)=1In [e : exp(gn =In(g)+ Q2 i (A)+n- In(sinh(acp (T.2))

RT RT

F'” (Sing((;% (T’é))i '{aln (sinil(Z(CiZ(T,g)))L ———————————————— (8)

La figura 62 representa las graficas Ln(senh(a*c)) VS 1/T de cada aleacion , de
acuerdo con ecuacion (8) el primer término es igual a ql1 y a su vez es la
pendiente de la grafica Ln(senh(a*a)) VS 1/T y el término es igual a 1/g2 y que a
su vez es la pendiente reciproca de la grafica Ln(senh(a*c)) VS Ln(¢) estas
Gltimas se presentan en la figura 63.
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Figura 62. Gréficas Ln(senh(a*c)) VS 1/T, para hallar Q, de las aleaciones: a)
AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, ¢) ZK60 comercial y d) ZK60 modificada con
TT.

34




RESUL TADOS Y DISCUSION

0.0 . 0.0 -
02 1/g2=0.108 021
d Rt 04 1/62= 01549, .~
~ 041 e .
£ ol - %0-6- _ T
3 1/g2=0.134, £ 081 1/q2= 0.14943,
< 084 a _‘c!':’-m- T P
;8/ 1.0 B 121 P
S 1/q2= 0.144}//" AZ80 COM = 141 1/q2= 0_1724}/,/*’ AZ80 MOD
" = 50|l =] - 150°C
1.4 e 200°C e 200°C
o 4 250°C 81 o 4 250°C
-1.6 T T T T T T T T T T
-10 -9 -8 -7 -6 -5 -4 -10 -9 -8 -7 -6 -5 -4
Ln (Vel de Def) (Ln (s™)) Ln (Vel de Def) (Ln (s™))
a) b)
0.5 0.8
.
1/q2= 0.0972 0.64 ///.—*'
0.0
. ) . 04 1/62= 0.1265
o 1/g2= 013744 _ o 02 - B
— ot A 3 00 "
= . < 1/q2= 015082
o 104 G 02- e
@ 1/g2= 029682, 0 .
S s zk6ocom | § 1 o ~_ZK60 MOD TT
» 150°C 064 1/q2— 0.126/8/?‘/// » 150°C
204 e 200°C 8] o 200°C
: « A 250°C e s 250°C
T T T T T _10 T T T T T
-10 -9 -8 -7 -6 -5 -4 -10 -9 -8 -7 -6 -5 -4
Ln (Vel de Def) (Ln (s™)) Ln (Vel de Def) (Ln (s™))
c) d)

Figura 63. Graficas Ln(senh(a*c)) VS Ln(¢), para hallar Q, de las aleaciones: a)
AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, ¢) ZK60 comercial y d) ZK60 modificada con
TT.

Una vez obtenido los valores en términos de ql y 1/g2 a partir de las gréaficas de
las figuras 62 y 63, se sustituyen en la ecuaciéon (8) que sugiere J. Liu, y asi,
finalmente se obtienen los valores energia de activaciéon (Q) de cada aleacion (ver
valores de Q en el anexo V, de cada aleacion y con sus respectivos parametros de
operacion).

Teniendo el valor de la energia de activaciéon y tomando en cuenta que R es la
constante universal de los gases igual a 0.8314472 KJ/mol*K, se puede
determinar el valor (Z) sustituyendo como se indica en la ecuacion (1), ver valores
de Z en el anexo VI, de cada aleacion.

Finalmente se procede a la determinacién de las constantes del material Ay ny
estas resultan a partir de la siguiente ecuacion:
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n(z)=m(A)+n-In(sinn(es,)) (9)

Se debe graficar Ln(senh(a*oyp)) VS Ln(Z), la figura 64 lo ilustra.
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Figura 64. Graficas Ln(senh(a*o)) VS Ln(Z), para hallar Ay n, de las aleaciones: a)
AZ80 COM, b) AZ80 MOD, c) ZK60 COM y d) ZK60 MOD con TT.

En la siguiente tabla 16 resumen los valores de la energia de activacion, asi como
las constantes de cada aleacion (A, ny a).

Tabla 16. Constantes de cada aleacién y energia de activacion.

Aleacién Q (KI mol™) a (MPa™) n Ln A)
AZ80 COM 217 0.0028 9.30 4149
AZ80 MOD 300 0.0028 20.79 88.58
ZK60 COM 466 0.0056 84.81 58.52

ZK60 MOD TT 243 0.0063 22.21 58.73
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4.6.1 Relacion del valor Z con el comportamiento
mecanico

Con la finalidad de relacionar el parametro Zener-Hollomon con los parametros de
temperatura y velocidad deformacion de cada aleacion, es necesario representar
graficamente la variacion de Z con respecto al esfuerzo maximo y % de elongacion
a la fractura, tal como se muestra en la figura 65.

En general, para las cuatro aleaciones existe un continuo aumento del esfuerzo
maximo con el incremento de Z. Por otro lado, existe una continua disminucion del
porcentaje de elongacion a la fractura con el incremento de Z, se observa para las
cuatro aleaciones.

La aleacion AZ80 comercial presenta los valores de Ln(Z) mas bajos en un rango
de 40 a 55, mientras que la aleacion AZ80 modificada estos se encuentran entre
60 y 80, sin duda los valores mas altos que se reportan son para la aleacion ZK60
comercial (50 a 250), la mayor ductilidad para estd aleacion presenta un valor de
Ln(Z) de 50, muy similar al de la aleacién AZ80 comercial y modificada, solo que
estas dos Ultimas presentan porcentajes de elongacion a la fractura por debajo de
150%.

Para la aleacion ZK60 modificada, sus valores de Ln(Z) estan en un rango de 40 a
70, resultados similares a la de la aleaciébn AZ80 comercial, pero, en cuanto a la
ductilidad y esfuerzo maximo, la aleacién ZK60 dopada con cerio, posee valores
muy por debajo, comparada con las tres aleaciones restantes.

Por lo tanto, se puede establecer que a menores valores de Ln(Z) la ductilidad o
porcentaje de elongacion a la fractura sera alto, caso similar reportd J. Victoria
[21], para una aleacion AZ31 con una ductilidad arriba de ~400% obtuvo un valor
de Ln(Z) igual a 19, para una aleacion AZ61 con valor Ln(Z) igual a 28 tiene una
ductilidad por encima de 500%, valores mucho més bajos en comparacion a las
aleaciones de la serie AZ utilizadas en este estudio, por otro lado, los valores de
esfuerzo maximo son mucho mayores de este trabajo en comparacion al estudio
de J. Victoria [21] y por lo tanto se obtuvieron altos valores de Ln(Z) en este
trabajo.

De acuerdo a lo anterior, es diferente con lo que ocurre con las aleaciones de la
serie ZK de este estudio, ya que la aleacién ZK60 modificada presenta valores de
Ln(Z) muy bajos comparados con la aleacion comercial, con esto, se hubiera
esperado obtener elongaciones mayores, sin embargo, no ocurre, debido al tipo
de microestructura que obtuvo dicha aleacion (ZK60 dopada con cerio), no
homogénea, ademas de presentar cavitacion durante los ensayos de tension.

La microestructura de partida también repercute sobre Z y por lo tanto sobre la
recristalizacion dinamica en los subsecuentes procesos de deformacion en
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caliente. En cuanto mas grande es el tamafio de grano promedio inicial mas se
favorece a la recristalizacion dindmica a bajos valores de Z. Para pequefios
tamafios de grano promedio iniciales, para obtener refinamiento del grano o

recristalizacién es necesario conseguir valores de Z muy altos.
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Figura 65. Esfuerzo maximo y % de elongacion a la fractura de VS Ln(2), de las
aleaciones: a) AZ80 comercial, b) AZ80 modificada, c) ZK60 comercial y d) ZK60
modificada con TT.

4.7 La importancia de la energia de activacion (Q)

La importancia de calcular la energia de activacion en aleaciones de magnesio es
muy atil, a partir de este resultado se puede obtener el parametro Z y las
constantes A, n y a, como se realizé en este estudio, ademas, se puede tener una
estimacion mas certera del mecanismo de deformacion que predomina durante la
deformacion bajo diferentes condiciones de velocidad de deformacion y
temperatura. En este estudio se obtuvieron valores de 217 y 300 KJ/mol para
AZ80 comercial y modificada, respectivamente. Es notable la diferencia de la
energia de activacion que existe entre estas, la aleacion modificada tiene un valor
de Q mas alto, consecuente de que posee mayor cantidad de particulas de
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segunda fase, semejante observacion la ha realizado J. Victoria [21] en aleaciones
AZ31y AZ61, de las cuales la segunda aleacién adquirié un valor de Q més alto y
lo atribuy0d a que existe mayor cantidad de aluminio y por lo tanto tiene mayor
cantidad de precipitados.

Con los valores Q obtenidos en este estudio se puede determinar el mecanismo
gue predomina durante la deformacion bajo condiciones especificas, ejemplo de
ello, M. L. Olguin [108], obtuvo valores de Q en un rango de 143 a 160 KJ/mol
para una aleacion AZ61, concluyendo que el mecanismo que predomina durante
la deformacion es deslizamiento de dislocaciones, sin embargo, este resultado es
comparado con valores de magnesio puro.

La tabla 17 compara los valores de la energia de activacion (Q) obtenidos en este
trabajo con los valores de magnesio puro reportados en literatura.

Tabla 17. Mecanismo de deformacién que predomina en cada aleacion de acuerdo
a la literatura.

Q Q Mecanismo que predomina segun
Aleacion (KJ mol™) (KJ mol™) literatura [112]
Mg puro [112]
AZ80 COM 217 135 - 229 Deslizamiento de dislocaciones
AZ80 MOD 300 Deslizamiento sobre limite de grano
ZK60 COM 466 A partir de 230 | Deslizamiento sobre limite de grano
/K60 MOD TT 243 Deslizamiento sobre limite de grano

Existe otra manera para determinar el mecanismo de deformacion, a partir de los
datos obtenidos de las curvas esfuerzo real vs deformacién real y son: médulo de
elasticidad y esfuerzo maximo, y con el tamafio de grano obtenido después de los
ensayos de tension, es posible tener mejor certeza del mecanismo predominante,
W. J. Kim y colaboradores [109], en su trabajo determinaron el mapa de
mecanismo de deformacion para aleaciones de la serie AZ, como se muestra en la
figura 66. El cual es de gran ayuda para la determinacion del mecanismo de
deformacion que predomina en la aleacion AZ31 ensayada en tension a 250 °C
con velocidades de deformacién de 2x10* a 1x10“ s, concluyendo que a
velocidades altas, deslizamiento de dislocaciones es el mecanismo predominante
durante la deformacion mientras que a velocidades mas bajas, deslizamiento
sobre limite de grano se manifiesta, (grain boundary sliding, GBS siglas en inglés).

El presente estudio opt6 por realizar el mismo procedimiento, usando el esquema

desarrollado por Kim [109], con la finalidad de establecer el o los mecanismo de
deformacion involucrados en las aleaciones AZ80 comercial y modificada.
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La tabla 18 resume los valores de o/E y tamafio de grano de las aleaciones
mencionadas, estos valores fueron reflejados en el esquema 66, (los valores de
o/E se obtuvieron a partir de las graficas esfuerzo real vs deformacion real).

Tabla 18. Valores de o/E y tamano de grano de acuerdo a los parametros de
ensayo para AZ80 COM y AZ80 MOD.

Velocidad Tamafio
. Temperatura de de

Aleacién ¢°C) deformacién Grano ok

(s7) (um)
150 10 7 1x10"
107 6 1x10"
10 5.6 1x10"
200 10 36 45107
AZ80 103 32 45107
COMERCIAL 10" 57 4102
250 10 2.9 %1072
107 19 %1072
10 25 %1072
150 10 32 910
107 42 8x10
10 3 8x10°°
AZ80 200 102 2.9 2x107
MODIFICADA 10’3 37 2X’]O’2
10 1.8 2x107
250 10 2 %1072
107 17 %1072
10 2.7 %1072

Como se puede observar en la figura 66, tanto en la aleaciéon comercial (ver linea
oscura) como en la modificada (ver linea verde) no existe un cambio en el
mecanismo de deformacién, a pesar de la gran diferencia en composicion quimica,
en ambas se manifiesta deslizamiento de dislocaciones, sin embargo no se
encuentran en el mismo rango, la aleacion modificada (ver linea verde) tiende
acercarse a la zona del mecanismo de deslizamiento sobre limite de grano, esto
explica el haber tenido una ductilidad ligeramente mayor a la aleacion comercial.
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Figura 66. Mapa de mecanismos de deformacion (DMM) para aleaciones de
magnesio de la serie AZ [109].

De la misma manera, se determinaron los mecanismos de deformacion que
predominan durante los ensayos de tension, en las aleaciones ZK60 comercial y
ZK60 modificada con TT.

Como ya se habia mencionado anteriormente, la aleacion ZK60 comercial
presentd un comportamiento superplastico a 250 °C con velocidad de deformacion
de 10™ st y se atribuyé al componente de textura (1121) que se desarrolld
después del tratamiento termomecanico.

Por un lado, existen varios criterios que se deben cumplir para afirmar que el
material se comporte superplasticamente [60], y esta aleacién cumple con algunos
de los requisitos, por ejemplo: posee una microestructura fina y estable al final del
ensayo de tensién a 250 °C/10™ s™ con un tamafio de grano promedio de ~4 um,
existe la presencia de particulas de segunda fase que inhibe el crecimiento del
grano, entre otras. Por otro lado, los materiales superplasticos generalmente
exhiben valores altos de coeficiente de sensibilidad a la velocidad de deformacion
(m) durante la deformacién en tension, la cual es expresada mediante la siguiente
la ecuacion [10]:

Donde (o) es el esfuerzo de flujo verdadero, (k) es una constante y (¢) es la
velocidad de deformacién. Los metales normalmente exhiben m<0.2 y las
aleaciones superplasticas comunmente poseen valores de m>0.33, sin embargo,
la aleacion ZK60 comercial de este estudio que obtuvo 464% de elongacion a la
fractura, bajo condiciones ya mencionadas, posee un valor de m= 0.29,

estrictamente hablando no cumple con este requisito.
. ______________________________________________________________________________________________________________________________________|]
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Bussiba y colaboradores [87], en su estudio de una aleacién ZK60 y llevada en
tensién reportd 220% de elongacion a la fractura a una velocidad de deformacion
de 1x10° s, con un valor de m=0.2, a pesar de haber obtenido menor ductilidad
en comparacion a este trabajo, concluyen que, deslizamiento sobre limite de grano
(GBS) es el mecanismo que predomina.

H. Watanabe [88], demostré6 un comportamiento superplastico en una aleacion
ZK60 convencional al reportar % de elongacion mayores a 400% durante tension
en ran%o de temperatura de 200 a 225 °C y velocidades de deformacion de
2.6x10° a 3x10° s (mucho méas bajas que este estudio), reportando valores de
m=0.5

Para la determinacién del mecanismo que predomina en la aleacion comercial y
modificada con TT se hizo de la misma manera, utilizando un DMM diferente al de
la figura 66 ya que corresponde Unicamente a los de la serie AZ, en este caso se
utilizé un DMM creado por el mismo autor W. J. Kim [110], ya que este es valido
para aleaciones de magnesio en general, segun el autor mencionado.

La tabla 19 resume los valores de o/E y tamafio de grano de las aleaciones ZK60
comercial y modificada con TT, estos valores fueron reflejados en el esquema 67,
(los valores de o/E se obtuvieron a partir de las graficas esfuerzo real vs
deformacion real).

104
( a) L] | | | |
Mg alloy
Slip, D Slip, D,
(Harper-D:;rn Sloute drag (Powul" -
n=1 creep, Dg Law)
10° = =3 n=5
Slip, Dy
(Power-Law
Breakdown) "}
102 = cas, D\, }'eacior] ZK60 o2
—_ n=2 MOD|TT
=
E \
“— L
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10 1~ Aleacién| ZK60
CO \
Diffusional Flow
{Coble Creep) -
1 - n=1
GBS, Dgy
n=2
L
10 1 1 1
107 10* 105 10+ 1020 102 101
o/E

Figura 67. Mapa de mecanismos de deformacion (DMM) para aleaciones de
magnesio [110].
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Tabla 19. Valores de o/E y tamaio de grano de acuerdo a los parametros de
ensayo para ZK60 COM y ZK60 MOD con TT.

Aleacion Temperatura Velocidad de Tamafio de -

(°O) Deformacién (s”) Grano (um)

107 46 45107

150 107 3.9 4510

10 2.3 45107

ZK60 107 15 3x10°

COMERCIAL 200 107 3 3107

10 2.6 3x10°°

107 2.4 1x107

250 107 2.6 1107

10 3.9 1x107

107 9.1 5x10°°

150 107 9.4 5107

10 8 5x10°°

ZK60 107 7.5 4x10°°

MODIFICADA 200 107 8.1 4510

Con TT 10 6.4 41072

107 3 2x10°?

250 107 3.4 2x1072

10 46 2x10°?

Con este analisis realizado se observa que el mecanismo que se activé durante
pruebas de tension para aleacibn ZK60 comercial fue deslizamiento de
dislocaciones y deslizamiento sobre limite de grano, esto dependiendo de las
condiciones de ensayo, y como una posible prueba del comportamiento
superplastico, mientras que la aleacién dopada con cerio Unicamente presenta el
mecanismo de deslizamiento de dislocaciones, esto va de la mano el no reportar
ductilidad alta en esta aleacién. Aunque el DMM de la figura 68 no corresponde al
de las aleaciones de la serie ZK, nos brinda una estimacion cercana para
aleaciones base magnesio en general.

La tabla 20 compara los mecanismos de deformacion que predomina en cada
aleacion de acuerdo a literatura que contempla la energia de activacion (Q) y de
acuerdo a los mapas de mecanismos de deformacién (DMM) desarrollados por W.
J. Kim que dependen del médulo elastico, esfuerzo maximo y tamafio de grano al
final del ensayo de tension.
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Tabla 20. Comparacion de mecanismos de deformacion predominantes en cada

aleacion.
Q Q Mecanismo que Mecanismo que
Aleacién (KJ mol™) (K) mol”) predomina seqtin predomina

Mg puro [112] literatura [112] mediante DMM

AZ80 COM 217 135 - 229 Deslizamiento de Deslizamiento
dislocaciones de dislocaciones

AZ80 MOD 300 Deslizamiento sobre | Deslizamiento
limite de grano de dislocaciones
/K60 COM 466 Deslizamiento sobre | Deslizamiento
A partir de limite de grano de limite sobre
230 grano
ZK60 MOD TT 243 Deslizamiento sobre | Deslizamiento

limite de grano

de dislocaciones
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Microestructura:

Con la adicion de itrio y cerio sobre la aleacion AZ80 refleja refinamiento del grano
en comparacion con la aleacion AZ80 comercial, en la cual se mostré la formacion
de particulas de segunda fase Al;MgY y CesAli;, por otro lado, la adiciéon de cerio
sobre la aleacién ZK60 inhibe el proceso de recristalizacion dinamica durante la
extrusion, promoviendo el desarrollo de una microestructura bimodal (grandes
granos alargados y pequefios granos recristalizados)

Tratamiento térmico de recristalizacion:

Con el tratamiento térmico a 435°C por 240 minutos se reducen las zonas sin
recristalizar en la aleacion ZK60 modificada, sin embargo, presenta un incremento
del tamafio de grano promedio, debido a la disolucién de la fase Zn,Zr que se
encontraba sobre los limites de grano.

Textura global:

Existe una disminucion de la intensidad maxima sobre la textura cristalografica en
aleacion AZ80 modificada después del tratamiento termomecanico, comparado
con la aleacion comercial AZ80 debido al proceso de recristalizacion dinamica
durante el proceso de extrusion. La aleacion ZK60 comercial, fue capaz de
promover la formacion de la componente de textura < 1211 > paralela a la
direccion de extrusion.

La microestructura desarrollada por la aleacion ZK60 dopada con Ce y con TT,
permitié un incremento de la intensidad en el polo < 1211 >.

Comportamiento mecanico:

La aleacion AZ80 modificada con cerio e itrio obtuvo un incremento sustancial en
la ductilidad de 30%, con respecto a la aleacion comercial AZ80 a 250°C con
velocidad de deformacion de 10 s™.

La aleacion ZK60 comercial presentd excelente ductilidad a 250°C a las tres
diferentes velocidades de deformacién, en especial a la velocidad mas lenta, esta
aleacion es capaz de presentar comportamiento superplastico ya que logro
obtener 464% de elongacion a la fractura, dandole el crédito a la textura
cristalografica que se desarroll6 durante el tratamiento termomecanico.

Por otro lado la aleacion ZK60 con TT dopada con cerio mostré pobre ductilidad
en la mayoria de las condiciones de prueba, debido a la microestructura bimodal
obtenida después de la extrusion y a la formacion de cavidades durante los
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ensayos de tension ya que las particulas de segunda fase actuaron como
elevadores de las concentraciones de esfuerzo y por ende a la falla.

Parametro Zener-Hollomon:

Con la determinacion de Z o Ln (Z) fue posible concretar que, si Z aumenta, mayor
sera el valor del esfuerzo maximo de material y a su vez la elongacion a la fractura
ira disminuyendo y viceversa. Demostrando que a valores mas bajos de Z se
obtienen las mas altas elongaciones en las cuatro aleaciones, los valores de z
también dependen del tamafio de grano promedio inicial en este caso de tamafio
obtenido por la extrusion indirecta.

Y por lo tanto se puede decir que:

- Si el tamafio de grano inicial es grande, se obtienen valores de Z bajos, el
valor del esfuerzo méaximo es alto, la intensidad maxima en la textura es
alto y la ductilidad es baja y por lo tanto bajo estas condiciones se requiere
menos deformacion para promover recristalizacion dinamica.

- Si el tamafio de grano inicial es pequefio, se obtienen valores de Z altos, el
valor del esfuerzo maximo es pequefio, la intensidad maxima en la textura
es pequeio y la ductilidad es alta y por lo tanto bajo estas condiciones se
requiere mayor deformacion para promover recristalizacion dinamica.

Energia de activacion:

Con el valor de Q es posible conocer el mecanismo de deformacion que
predomina durante la deformacién, para cada una de las aleaciones, sin embargo,
el mecanismo se determind mediante DMM que involucran la relacion del
esfuerzo maximo y el modulo de elasticidad en funcion del tamafio de grano
obtenido después de los ensayos de tension, resultando que para la aleacién
AZ80 comercial el mecanismo que predomina es deslizamiento de dislocaciones
de igual forma para la aleacion AZ80 modificada, solo que de acuerdo a la
literatura, la aleacién modificada se encuentra muy cercana a una zona deseable,
en la cual, estd aleacién podria alcanzar altas ductilidades si se modifica la
velocidad de deformacién y/o la temperatura.

La aleacion comercial ZK60 presenta el mecanismo de deslizamiento de
dislocaciones a baja temperatura y a mayor temperatura y velocidad de
deformacion baja (250 °C/10* s™) el mecanismo que presenta es deslizamiento
sobre limite de grano (GBS), de esta manera corroborando y justificando el
comportamiento superplastico de dicha aleacién, mientras que la aleacién ZK60
dopada con cerio Unicamente presenta el mecanismo de deslizamiento de
dislocaciones.
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ANEXOS

ANEXO |

Norma europea DIN 50125 M6, para ensayos de tension.

— Entwurf — E DuN 50125100303

L,
i
L |
Legands
D4y Picbandurchmessar Ly Anlarvamasstings (L= Sd)
dy Mainischig IS0-Gewincs L Vesscheidngs (L2 Ly + )
4 Kapthohe i Gemamibrge

Blld 2 — Findprabe mit Grainda-Hbphen, Fom B
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18 L ] M2 - 108 150
20 160 B30 o3 LFa) 175
5 128 Kiaa 1 1 150 il

Figura A1l. Norma europea DIN 50125 M6.
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ANEXOS

ANEXO I

Calculo de las zonas sin recristalizar para la aleacion ZK60 modificada con 0.7 %
en peso de Cerio, en dos ocasiones para obtener menor margen de error.

Tabla Al. Calculo de zona recristalizada.

ALEACION ZK60+Ce
ZONA RECRISTALIZADA
# PUNTOS TOTALES | % # PUNTOS EN ZONA RECRISTALIZADA %
72 100 34 47.2222222

% Zona recristalizada =

# puntos en zona recristalizada
# puntos totales

* 100

34
% Zona recristalizada = — * 100 = 47.2222222 %

72

Tabla A2. Calculo de zona recristalizada.

ALEACION ZK60+Ce
ZONA RECRISTALIZADA
# PUNTOS TOTALES | % # PUNTOS EN ZONA RECRISTALIZADA %
72 | 100 36 50

% Zona recristalizada =

# puntos en zona recristalizada

# puntos totales

* 100

36
% Zona recristalizada = — * 100 = 50 %
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ANEXOS

ANEXO Il

Mapeo de la aleacion ZK60 modificada con cerio y con tratamiento térmico de

recristalizacion a 435°C por 240 minutos, para observar la distribucion de los
elementos presentes, en una zona de la muestra.

Figura A2. Mapeo de la aleacion ZK60 modificada con TT, a) indica la zona de
eleccion, b) distribucion del elemento Mg en esa zona, c) distribucion de Zn, d)
distribucion de Ce y e) distribucion de Zr.
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ANEXOS

ANEXO IV

Figuras de polo recalculadas mas representativas correspondientes al plano basal
(0001), prismatico (1010) y piramidal (1021). De los datos obtenidos en el
difractometro de Rayos X PANalytical ™, las figuras de polo fueron posteriormente
obtenidas del software X Pert Texture.

(0002) (1010) (1120)
[ ] r Intensit Color
1 g i 1 1 0.695
3 i : : 3 3 1255
5 : g 5 5 1.815
7 e % : i 7 2375
a) 10 \%J 10 10 3215!
MAX= 5.984 MAX= 3.494
MIN= 0.0 MIN= 0.512 MIN= 0.415
(1010)
|| | | Intensit Color Intensit Color
1 1 0.551 1 650
3 3 0.989 3 144
5 = 5 1426 5 638
7 A 7 1.863 7 2132
b) 10 e @/ 10 2519 0 :!
MAX 3.612 MAX=2.738 MAX=3.120
MIN= 0.0 MIN= 0.333 MIN= 0.403

Figura A3. Figuras de polo: a) aleacion AZ80 COM y b) aleacion AZ80 MOD.

(1120)
| | Intensit Color | | Intensit Color Intensit Color
7 0312 7 0.970 1 0,613
3 0.935 3 2.313 3 1.172
i H—Swi ; :5;!
a) e [ 10 7.016 [0 3132
MAX= 3.428 MAX= 3.411
MIN= 0.0 MIN= 0.333
(0002)
[ Intensit Color [ | Intensit Color Intensit Color
7 0339 1 2029 1 nssr!
3 1.018 3 5567 3 1463
5 1697 5 9.106 5 759
b) 7 2375 7 2644 7 3065|
4 10 3.393 10 17 952 10 4249
MAX=3.732 MAX=19.721 MAX 4.646
MIN= 0.0 MIN= 0.260 MIN= 0.269
Figura A4. Figuras de polo: a) aleacién ZK60 COM y b) aleacion ZK60 MOD con

TT.
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ANEXOS

ANEXO V

Tabla A3. Valores de Q para aleacion AZ80 comercial.

velocidad de
ALEACION T deformacién R g /a2 Q

Q) (s-1) (KJ/mol*K) (KJ mol-1)
0.01 1848.534 0.108 165.991509
150 1.00E-03 2025.739 0.108 181.903862
1.00E-04 2226.176 0.108 199.902363
AZ80 0.07 1848.534 0.134 205.952428
COM 200 1.00E-03 0.8314472 | 2025.739 0.134 225695533
1.00E-04 2226.176 0.134 248.027005
0.01 1848.534 0.144 221322012
250 1.00E-03 2025.739 0.144 242.538483
1.00E-04 2226.176 0.144 266.536483

promedio

Tabla A4. Valores de Q para aleacion AZ80 modificada.

Velocidad de
ALEACION T deformacién R ql Va2 Q

°O) (s-1) KJ/mol*K (KJ mol-1)
0.01 2231612 0.154 285.742003
150 1.00E-03 2219.472 0.154 284.187562
1.00E-04 2399.108 0.154 307.188671
0.01 2231612 0.149 276.464665
ngg 200 1.00E-03 0.8314472 | 2219.472 0.149 274.960693
1.00E-04 2399.108 0.149 297.215013
0.01 2231612 0.172 319.140418
250 1.00E-03 2219.472 0.172 317.40429
1.00E-04 2399.108 0.172 343.09384

promedio
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ANEXOS

Tabla A5. Valores de Q para aleacion ZK60 comercial.

Velocidad de
ALEACION T deformacién R ql Va2 Q

°Q) (s-1 KJ/mol*K (KJ mol-1)

0.01 2377.56 0.097 191.751114
150 1.00E-03 2780.955 0.097 224.285073

1.00E-04 4361.13 0.097 351.726785
0.01 2377.56 0.137 270.823738

526,3 200 1.00E-03 0.8314472 | 2780.955 0.137 316.773763
1.00E-04 436113 0.137 496.768758

0.01 2377.56 0.296 585.137419

250 1.00E-03 2780.955 0.296 684.416305

1.00E-04 436113 0.296 1073.3106

Q : 466.10
promedio

Tabla A6. Valores de Q para aleacion ZK60 modificada con TT.

Velocidad de

ALEACION T deformacién R q /a2 Q
°O) (s-1 KJ/mol*K (KJ mol-1)
0.01 2144773 0.126 224691454
150 1.00E-03 2238.275 0.126 234.486943
1.00E-04 2171.067 0.126 227.446075
0.01 2144773 0.15 267.489826
MéKg(?I'T 200 1.00E-03 0.8314472 | 2238.275 0.15 279.151122
1.00E-04 2171.067 0.15 270.769137
0.01 2144773 0.1268 226.118066
250 1.00E-03 2238.275 0.1268 235.975749
1.00E-04 2171.067 0.1268 228.890177

promedio
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ANEXO VI

Tabla A7. Valores de Z para aleacion AZ80 comercial.

ANEXOS

ALEACION \(Q:C(:)Crﬂz(:ig: Q R T T z Ln()
(s-1) ¢ mol-1) | (/molK) | (°C) (K) (s-1) (Ln(s-1))
0.01 165991.509 150 | 423 | 3.1422E+18 4259144258
1.00E-03 181903.862 150 | 423 | 2.8983E+19 4481324047
1.00E-04 199902.363 150 | 423 4.838E+20 476281958
0.01 205952.428 200 | 473 | 5.5386E+20 477634463
é\éshg 1.00E-03 225695533 | 8314472 | 200 | 473 | 83876E+21 50.48104514
1.00E-04 248027.005 200 | 473 | 2.4531E+23 53.85680212
0.01 221322.012 250 | 523 | 1.2708E+20 46.29136825
1.00E-03 242538.483 250 | 523 1.6712E+21 48.86785007
1.00E-04 266536.483 250 | 523 | 41667E+22 52.08398926
Tabla A8. Valores de Z para aleacion AZ80 modificada.
ALEACION \c/izlf?)crlrcrjlzgig: Q R T T z Ln2)
(s-1) Umol-1) | ¢/moPK) | (°O) (K) (s-1) (Ln(s-1))
0.01 285742.003 150 423 19251E+33 | 76.64027851
1.00E-03 284187.562 150 423 12374E+32 | 73.89571706
1.00E-04 307188.671 150 423 8.5657E+33 | 7813307145
0.01 276464.665 200 473 33892E+28 | 65.69296681
ngg 1.00E-03 274960.693 | 8314472 | 200 473 23121E+27 | 63.00795889
1.00E-04 297215.013 200 473 6.6307E+28 | 66.36409768
0.01 319140.418 250 523 74731E+29 | 68.78627609
1.00E-03 317404.29 250 523 5.0131E+28 | 66.08444051
1.00E-04 343093.84 250 523 1.8442E+30 | 69.68957856
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ANEXOS

Tabla A9. Valores de Z para aleacion ZK60 comercial.

ALEACION Zl:%crlrizgigr? Q R T T z Ln@)
(s-1) ¢Umoll) | (/molK) | (°O) K (s-1) (Ln(s-1))
0.01 19175114 150 423 47656E+21 | 4991570925
1.00E-03 224285073 150 423 4.9605E+24 | 56.86355323
1.00E-04 351726785 150 423 2707E+39 | 90.79665963
0.01 270823.738 200 473 8.0754E+27 | 64.2586184
526,3 1.00E-03 316773.763 | 8314472 | 200 473 9.5817E+31 | 73.63998996
1.00E-04 496768758 200 473 7.217E+50 117.1056871
0.01 585137.419 250 523 27505E+56 | 129.956543
1.00E-03 684416.305 250 523 2.263E+65 | 1504847266
1.00E-04 1073310.6 250 523 1566E+103 | 237.614608
Tabla A10. Valores de Z para aleacion ZK60 modificada con TT.
ALEACION \éilfcc))crlr(rj]igigr? Q R T T z Ln(2)
(s-1) ¢Umol-T) | U/molK) | (°O) K (s-1) (Ln(s-1))
0.01 224691454 150 423 5.5681E+25 | 59.28168513
1.00E-03 234486943 150 423 9.0218E+25 | 59.764266
1.00E-04 227446075 150 423 12186E+24 | 5545974048
0.01 267489.826 200 473 3.4594E+27 | 63.4108869
M%)KSOTT 1.00E-03 279151122 | 8314472 | 200 473 6.7106E+27 | 64.07348151
1.00E-04 270769.137 200 473 7964E+25 | 59.63956449
0.01 226118.066 250 523 3.829E+20 | 47.39429758
1.00E-03 235975.749 250 523 3.6949E+20 | 47.35864434
1.00E-04 228890.177 250 523 72434E+18 | 4342661863
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