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El presente estudio trata sobre la caracterizacién mecénica, en el intervalo de temperaturas
comprendido entre 25 y 300 °C, del material compuesto de matriz magnesio Mg-10Ti (%
vol.) obtenido a través de una ruta pulvimetalirgica que incluye la mezcla de los polvos de
magnesio y titanio, compactacién en frio y extrusién a 400 °C. El material muestra una
elevada resistencia (218 MPa) y alargamiento (4,7 %) a temperatura ambiente, valores
superiores a los de la mayorfa de materiales compuestos de matriz magnesio reforzados con
un material cerdmico. La reduccién en las propiedades mecénicas del material se produce
de un modo gradual a partir de 100 °C, lo que indica el efecto beneficioso del refuerzo de
titanio.

Pulvimetalurgia. Propiedades mecdnicas. Material compuesto. Magnesio.
Refuerzo metdlico.

Powder metallurgy processing of Mg-10Ti (% vol.) composites

Abstract

Keywords

The present study deals with the mechanical characterization at temperatures between 25
and 300 °C of a magnesium matrix composite reinforced with a 10 % volume fraction of
titanium particles. The Mg-10Ti (vol.%) composite was processed by a powder metallurgy
involving mixing of powders, cold pressing and extrusion at 400 °C. The composite shows
high strength (218 MPa) and some elongation (4,7 %) at room temperature, higher than
those reported for most of magnesium matrix composites. The gradual decrease in the
mechanical properties of the composite at temperatures above 100 °C indicates the
beneficial effect of titanium reinforcement.

Powder metallurgy. Mechanical properties. Composite. Magnesium.

ruta pulvimetaliurgica de materiales

Metallic reinforcement.

1. INTRODUCCION

El interés en las aleaciones de magnesio en aplica-
ciones estructurales se debe a que es el metal es-
tructural que presenta una menor densidad y una
elevada resistencia especifica. Sin embargo, tanto
su escasa resistencia frente a la corrosién como sus
bajas propiedades mecanicas han limitado su uso
en aplicaciones muy especificas. Para poder am-
pliar el campo de posibles aplicaciones estructura-
les serfa necesario mejorar ambas propiedades.

Las propiedades mecdnicas del magnesio se pue-
den modificar y mejorar mediante un control de la
microestructura a través de una eleccién adecuada
del procesado termomecdnico del material. Sin
embargo, en el caso del magnesio y sus aleaciones

este aumento de propiedades queda restringido a
temperaturas inferiores a 200 °C. Este comporta-
miento estd intimamente relacionado con los me-
canismos de deformacién del magnesio. A bajas
temperaturas, sélo se activa el sistema de desliza-
miento basal, mientras que al aumentar la tempe-
ratura también se activan el deslizamiento prism4-
tico y el piramidal. Por tanto, el control de la
composicién quimica y de la microestructura de la
aleacién es s6lo efectivo a bajas temperaturas. En
este punto, se puede considerar el disefio de mate-
riales compuestos de matriz magnesio como una al-
ternativa para obtener materiales con elevadas
propiedades mecénicas y alta resistencia a la fluen-
cia. Los refuerzos que generalmente se han emplea-
do son cerdmicos (Al,O3, Y,03, TiB,, Mg,Si, SiC,
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B,C, etc...). Estos, producen un aumento escaso
del limite eldstico que suele ir acompafiado por
una disminucién apreciable del alargamiento a ro-
tura’?. Este comportamiento se ha asociado a una
intercara matriz-refuerzo débil, muchas veces gene-
rada por una reaccién quimica entre el refuerzo y
la matriz en el procesado, por porosidad o por la
generacién de dafio durante la deformacién.

El empleo de una dispersién de un metal inso-
luble en el magnesio podria reforzar la matriz de un
modo mds efectivo, por varias razones: i) La menor
diferencia entre los coeficientes de expansién tér-
mica entre el refuerzo y la matriz disminuirfa el
riesgo de que se forme porosidad o dafio en la in-
tercara matriz-refuerzo; ii) la inmiscibilidad del
metal reforzante en la matriz excluye el riesgo de la
formacién de fases que debiliten la intercara ma-
triz-refuerzo; y iii) el refuerzo podria deformarse
plasticamente en zonas locales sometidas a mayo-
res esfuerzos, como pueden ser los extremos de
grieta.

Basado en este andlisis, el presente estudio trata
de analizar la influencia de la adicién de un 10 %
en volumen de un refuerzo de titanio en las propie-
dades mecdnicas del magnesio puro

2. MATERIALES Y PROCEDIMIENTO EXPERIMEN-
TAL

El material compuesto Mg-10Ti (% vol.) se obtuvo
mediante una via pulvimetaldrgica. En un molino
de bolas, se mezclaron polvos comerciales de mag-
nesio puro con un tamafio de particula inferior a
45 um con la fraccién correspondiente de polvos
de titanio con un tamafio inferior a 25 pum. La
mezcla se realizé al aire y la relacién entre la masa
de las bolas y la masa de los polvos fue de 4. Se em-
plearon dos condiciones: i) 120 r.p.m. durante 1 h
y ii) 70 r.p.m. durante 5 h. La mezcla fue posterior-
mente compactada uniaxialmente en frio hasta al-
canzar una densificacién cercana al 90 %. Final-
mente, el material fue extruido a 400 °C con una
relacién de extrusién de 18/1.

La caracterizacién microestructural del material
se efectu6 mediante microscopia 6ptica (MO) y
electrénica de barrido (MEB). Las propiedades me-
cdnicas del material se determinaron mediante
ensayos de traccién entre temperatura ambiente
y 300 °C, a una velocidad de deformacién de
104 51, De las barras se mecanizaron probetas ci-
lindricas de 3 mm de didmetro y 7 mm de longitud
de ensayo. Igualmente, a 100, 200 y 300 °C se rea-
lizaron ensayos con saltos en la velocidad de defor-
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macioén, a fin de determinar la relacién entre ésta y
la tension.

3. RESULTADOS

La figura 1 muestra la microestructura del material
extrudido en la condicién de mezcla 1 h a 120
r.p.m. Se puede comprobar que las condiciones de
mezcla de los polvos de magnesio y titanio produ-
cen una distribucién homogénea de las particulas
del refuerzo en la matriz de magnesio. Las particu-
las originales de magnesio estdn muy alargadas en
la direccién de extrusién y se puede, igualmente,
observar el flujo de las particulas de magnesio alre-
dedor del refuerzo. Coincidiendo con las fronteras
de las particulas originales de magnesio se encuen-
tran pequefias particulas de 6xido, que se generan
por la rotura de las capas de éxido presentes en la
superficie de las particulas de polvo originales.
Ademds, del refuerzo de titanio y de las particulas
de 6xido, se encontré una pequefia fraccién en vo-
lumen de particulas de otra naturaleza. Mediante
microandlisis por dispersién de energia (EDX) se
comprobd que estas particulas eran CaO (con un
tamafio similar al refuerzo) y hierro (mucho m4s
dispersa y mucho més pequefias que las particulas
de titanio). El CaO, probablemente, proviene de
desoxidantes utilizados durante el procesado del
material a fin de evitar la oxidacién del polvo de
magnesio. El hierro, podria derivar de los tarros y
bolas empleados en la etapa de mezcla. En cual-
quier caso, no se observé ni la presencia de porosi-
dad ni la formacién de nuevas fases por reaccién
entre la matriz y el refuerzo. El material compuesto

Figura 1. Microestructura del material compuesto mezclado
1Thal20rp.m.

Figure 1. Microstructure of the composite mixed for 1 h at
120 rp.m.
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en el que la mezcla se realizé durante 5 h a 70
r.p.Mm. presenta una microestructura muy parecida,
si bien el refuerzo se encuentra algo mds aglomera-
do. Independientemente de las condiciones de
mezcla, el tamafio de grano de la matriz de magne-
sio es muy heterogéneo y queda determinado, en
muchos casos, por el tamafio de la particula origi-
nal de polvo y el grado de deformacién experimen-
tado por dicha particula en la extrusién, como se
observa en la figura 2. Un hecho importante a des-
tacar, es el crecimiento de grano durante la extru-
sién, que en muchos casos puede llegar a traspasar
las particulas originales de magnesio.

La figura 3 muestra las curvas tensién real-de-
formacién real del material compuesto, en la con-
dicién de 1 h, 120 r.p.m., ensayado entre 25 y
300 °C. Las curvas G-€ se caracterizan por el endu-
recimiento en el periodo inicial de la deformacién,
que es seguido por un periodo estacionario. Se ob-
servan altos valores de resistencia a temperatura
ambiente (218 MPa) que tienden a disminuir de
un modo progresivo a medida que aumenta la tem-
peratura de ensayo, de manera que a 300 °C la re-
sistencia m4xima es de 50 MPa. El maximo alarga-
miento, 11,5 %, correspondié al material defor-
mado a 100 °C, mientras que no superé el 5 % en
el resto de temperaturas. Curiosamente, el menor
alargamiento, 3,4 %, se midi6 a 300 °C. No se ob-
servé que las condiciones de mezcla influyan, de
un modo apreciable, en los valores de las propieda-
des mecénicas del material compuesto, como se
puede comprobar en la tabla I.

La figura 4 representa la velocidad de deforma-
cién frente a la tensién en el estado estacionario, a

o

Figura 2. Microestructura de la matriz de magnesio en el
material compuesto mezclado 5 h a 70 r.p.m.

Figure 2. Magnesium matrix microstructure of the composite
mixed for 5 h at 70 rp.m.
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Figura 3. Curvas tensién real-deformacién real entre 25 y
300 °C del material compuesto mezclado durante 1 h a
120 r.p.m.

Figure 3. Tensile true stress-true strain curves between 25
and 300 °C for the composite mixed at 120 r.p.m. for 1 h.

Tabla 1. Limite eléstico, resistencia méxima, alargamiento y
exponente de la tensién para los dos materiales compues-
tos procesados con las distintas condiciones de mezcla

Table I. Yield stress, maximum strength, elongation, and
stress exponent values for the two Mg-Ti composites
processed under different mixing conditions

Mg-10Ti 1 h 120 r.p.m. Mg-10Ti 5 h 70 r.p.m.

Temperature
°C Go Rm € n 6o Rm € n
25 197 219 48 185 201 47

100 124 135 11,7 13,8 127 138 95 11,2
200 70 72 4 119 69 72 43 12,7
300 49 49 3 145 46 51 4 157

100, 200 y 300 °C para el material compuesto
mezclado 5 h a 170 r.p.m. A cada temperatura, se
han ajustado los puntos de acuerdo con la ecua-
cién potencial de la fluencia

. a (-Qup/RT)
g =ko" e

donde, k es una constante, n,, el exponente apa-
rente de la tensién, ©, la tensién en el estado esta-
cionario, Q,,, la energfa de activacién para la
fluencia, T, la temperatura absoluta y R, la cons-
tante universal de los gases. Se puede comprobar
que el exponente de la tensién, n, alcanza valores
superiores a 10, a las tres temperaturas. Los valores
calculados en el caso del material compuesto mez-
clado durante 5 h a 70 r.p.m. fueron muy similares,
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Figura 4. Gréfico de la velocidad de deformacién-tensién
en el estado estacionario entre 100 y 300 °C del material
compuesto mezclado durante 5 h a 70 r.p.m.

Figure 3. Strain rate-steady stress plot between 100 and 300
°C for the composite mixed at 70 r.p.m. for 5 h.

si bien se obtuvieron valores crecientes de n al au-
mentar la temperatura (Tabla I). A partir de estos
datos se puede calcular la energia de activacién
para la fluencia, que varfa entre 121-127 kJ/mol
para la aleacién mezclada 1 h a 120 rp.m. y
111-128 kJ/mol en el caso del material mezclado
5 h a 70 r.p.m. Estos valores préximos al valor de
la autodifusién del magnesio, 135 kJ/mol, indican
que el mecanismo de deformacién entre 100 y
300 °C est4 controlado por dicho proceso.

Las superficies de fractura muestran en ambas
aleaciones una fractura ductil, con gran nimero de
microcavidades en la matriz de magnesio (Fig. 5).
En esta misma fractura, se puede observar, igual-
mente, que las particulas de CaO se fracturan du-
rante la deformacién (ver Fig. 5). La observacién
de la seccién metalogrifica de la fractura indica
que la grieta que produce la fractura se propaga,
fundamentalmente, en la matriz de magnesio bor-
deando las particulas de titanio.

4. DISCUSION

Los altos valores de las propiedades mecdnicas ob-
tenidos en este material, cuya matriz €s magnesio
puro, junto a la distribucién homogénea del re-

Rev. Metal. Madrid Vol. Extr. (2005) 250-254

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)

Figura 5. Superficie de fractura a temperatura ambiente del
material compuesto Mg-10Ti mezclado 1 h a 120 r.p.m.

Figure 5. Fracture surface at room temperature of the
Mg-10Ti composite mixed at 120 r.p.m. for 1 h.

fuerzo de titanio indican que las dos condiciones
de mezcla son idéneas para procesar el material.
Puesto que las propiedades mecénicas son muy si-
milares en ambos materiales, se puede concluir que
las condiciones de mezcla de los polvos de magne-
sio y titanio empleados producen una microestruc-
tura muy similar en ambas aleaciones. La microes-
tructura de la matriz de magnesio es muy
heterogénea. Esta heterogeneidad tiene dos causas:

— El polvo original de magnesio, < 45 pum, pre-
senta una distribucién de tamafios, de tal modo
que tras la extrusién las particulas deformadas
pueden presentar anchuras muy diferentes en
funcién del didmetro original y el grado de de-
formacién que experimente durante la extru-
sién.

— La mayor deformacién que, generalmente, ex-
perimentan las particulas de magnesio que
interaccionan con las particulas de titanio. Esto
se puede ver claramente en la gran distorsién
que experimenta el flujo de las particulas defor-
madas de magnesio en las proximidades del re-
fuerzo de titanio. En estas regiones, el grado de
deformacién es, generalmente, mayor que en
las regiones libres de refuerzo.

Durante la extrusién, se destruye la capa de 6xi-
do que recubre las particulas de magnesio y
titanio. Ello, produce una dispersién de pequefias
particulas de 6xido que se sitian en las fronte-
ras de las particulas originales de polvo. Estas parti-
culas son las que anclan el grano, e impiden el
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crecimiento de grano de la matriz de magnesio du-
rante la extrusién a 400 °C. As{, una gran parte del
tamafio de los granos de magnesio queda delimita-
do por el didgmetro de la particula deformada. A es-
ta temperatura, sin embargo, esta franja disconti-
nua de 6xidos no es completamente efectiva y el
crecimiento del grano puede abarcar particulas ve-
cinas. Por tanto, las particulas de 6xido se pueden
situar tanto en frontera de grano como en el inte-
rior. Esta disposicién de las particulas afecta igual-
mente a las propiedades mecénicas del material.

Los elevados valores del exponente de la ten-
sién, n, denotan la gran contribucién del refuerzo y
de las particulas de 6xido a endurecer el material.
Estos valores son mucho mayores que los calculados
en otros materiales compuestos de magnesio puro
como matriz’®). De acuerdo con los estudios de
Mili¢ka et al. una parte importante del refuerzo se
debe a la interaccién de las dislocaciones con las
pequefias particulas de 6xido!®. Estos autores en-
contraron que la dispersién de un 0,11 % en masa
de particulas de MgO aumenta de un modo consi-
derable el valor del exponente de la tensién, n, en-
tre 127 y 287 °C, en comparacién con el magnesio
puro (n=5) [ hasta alcanzar valores de 8 a 10. En
el presente estudio, el aumento adicional de n debe
asociarse a la contribucién del refuerzo de titanio.
Puesto que el refuerzo de titanio es relativamente
grande, el mecanismo que deberfa actuar seria la
transferencia de carga de la matriz al refuerzo. Am-
bas contribuciones causan un gran endurecimiento
que se traduce en las elevadas propiedades mecdni-
cas que muestra el material en todo el intervalo de
temperaturas, manteniendo una cierta ductilidad,
comparadas con las propiedades del magnesio puro.
La escasa ductilidad a 200 y 300 °C, junto a los mds
elevados valores de n, sugieren que la interaccién
entre el refuerzo y la matriz debe ser la maxima que
puede soportar el material. A ello, contribuirfa la
fuerte intercara entre el refuerzo de titanio y la ma-
triz. Una mejora adicional de las propiedades mecs-
nicas a bajas temperaturas se podria conseguir evi-
tando el crecimiento del grano durante la etapa de
consolidacién, bajando la temperatura de extru-
sién.
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5. CONCLUSIONES

— Se pueden procesar, mediante una via pulvime-
taltrgica, materiales compuestos de matriz mag-
nesio reforzados con un 10 % en volumen de
particulas de titanio. Las condiciones de mezcla
empleadas en el presente estudio son adecuadas
para obtener una microestructura homogénea.

— El material compuesto Mg-10Ti, procesado por
esta via pulvimetalirgica, muestra unas propie-
dades mecénicas muy elevadas en todo el inter-
valo de temperaturas.

— Los altos valores del exponente de la tensién
indican la gran contribucién del refuerzo en el
endurecimiento del material.

~ Se puede lograr un aumento adicional de las
propiedades del material compuesto refinando
la microestructura de la matriz.
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