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El objetivo del trabajo es estudiar la microestructura y estabilidad térmica de la aleacién
Mg-2,3 %wt Zr, crecida mediante deposicién fisica en fase vapor. Las principales técnicas
experimentales empleadas en este estudio son la calorimetrfa diferencial de barrido y la
microscopfa electrénica de transmisién. La aleacién, en la condicién estado de depésito
(as-deposited), es una solucién sélida de 4tomos de circonio en magnesio. La microestructura
de la aleacién est4 caracterizada por granos alargados en la direccién de crecimiento. Los
granos crecen con la direccién [0001] paralela a la direccién de crecimiento del depésito.
Durante un calentamiento continuo del depésito, se observan tres transformaciones
exotérmicas que se han asociado a restauracién, precipitacién del circonio en la matriz de
magnesio y oxidacién. Se calculs, mediante el andlisis de Kissinger, que la energia de

activacioén para el proceso de precipitacién es de 138 kJmol ™.
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Microstructural characterisation and thermal stability of Mg-2.3 %wt Zr alloy synthetised by
Physical Vapour Deposition (PVD)

Abstract

Keywords

The objective of this work has been the study of the microstructure and the thermal
stability of the alloy Mg-2.3 %Zr grown by Physical Vapour Deposition. This study has been
carried out by Differential Scanning Calorimetry and Transmission Electron Microscopy.
The alloy in the “as-deposited” condition consists of a solid solution of zirconium atoms in
the magnesium matrix. The microstructure of the alloy is characterised by elongated grains
oriented in the growth direction. These grains grow with the [0001] direction parallel to
the deposit growth direction. During a continuous heating, the deposit shows three
exothermal transformations which have been associated with a recovery process, the
zirconium precipitation in the magnesium matrix and oxidation at high temperatures.
The activation energy for the precipitation reaction calculated from Kissinger analysis is

139 kJmol'..

Magnesium alloys. PVD. Precipitation. Kinetic.

1. INTRODUCCION

Las aleaciones de magnesio son los materiales es-
tructurales més prometedores para su empleo en la
industria aerospacial y del transporte, debido a que
combinan una baja densidad (comparable a la de
los polimeros) y una alta resistencia especifica.
Ademds, el hecho de que el magnesio y sus aleacio-
nes sean reciclables, minimiza el impacto negativo
al medio ambiente, si se compara con los produci-
dos por los plésticos no degradables. Sin embargo,
su baja resistencia a la corrosién es uno de los prin-

cipales inconvenientes que limitan su uso a escala
industrial. Factores como la composicién de la alea-
cién y la presencia de impurezas metélicas que ac-
tuan como microceldas (especialmente de hierro,
niquel, cobre y cobalto), reducen considerablemen-
te su resistencia a la corrosién. Se ha observado que
algunas aleaciones de magnesio cuyo intervalo de
solucién sélida se ha ampliado, sintetizdndolas me-
diante métodos de solidificacién répida, son mds
resistentes a la corrosion!!. Estos procesos, sin
embargo, no son eficaces en el caso de aleantes
como el circonio, titanio, cromo, etc., debido a su
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baja solubilidad en magnesio liquido. Existen evi-
dencias experimentales de que la presencia de zir-
conio en solucién sélida mejora la resistencia fren-
te a la corrosién del Mg, gracias a la formacién de
una capa de 6xido que protege la aleacién en at-
mésferas corrosivas® 7). La figura 1 muestra el dia-
grama de equilibrio del sistema Mg-Zr, donde se
comprueba la insolubilidad del circonio en magne-
sio liquido y una reaccién peritéctica, a =926 K,
para una concentracién de circonio en magnesio
de 3,801 % en masa. Este limite de solubilidad dis-
minuye hasta el 0,24 % en masa, a 573 K. Esto, in-
dica que la sintesis de aleaciones monofasicas de
Mg-Zr con contenidos superiores al 0,24 % no se
puede realizar por técnicas convencionales.

La Deposicion Fisica en Fase Vapor, (PVD), es
un método alternativo de sintesis, que permite
preparar aleaciones monof4sicas de sistemas inmis-
cibles, debido a que los elementos estan fisicamen-
te separados. Esta técnica se ha utilizado satisfacto-
riamente para la obtencién de aleaciones binarias
Mg-X (X=Ti, Zr, V, Cr, Mn, Si, Ni, Fe, Ti)!#13. Los
resultados obtenidos muestran que se consigue un
gran aumento del campo de la solucién sélida y
microestructuras finas. Sin embargo, las aleaciones
asi procesadas son metaestables. El conocimiento
de su estabilidad térmica es uno de los pardmetros
mds importantes para su posible aplicacién indus-
trial. Es necesario conocer la temperatura méxima
a la que se puede emplear sin que se produzca la
formacién de segundas fases que pudieran actuar
como pares galvédnicos. Estudios de precipitacién
en aleaciones del sistema Mg-Ti, obtenidas tam-
bién por PVD, muestran la formacién de precipita-
dos de titanio puro en la matriz de magnesiol!*1°l,
Diplas et al.l'” han evaluado la temperatura de

1000 -—r—r- T . , - | -
0 :
. 864_3 _1°C L + ( ﬁZr)
wo{ L
a L + (oaZr)
3
© 700
B _ 6536 & 03°C
2 e e _
g oond -
5 (Mg)
e
300 (Mg) + (azZr) k
400 |
w0 H 2 T —- : |
Mg Concentracién de Circonio (% masa)

Figura 1. Diagrama de equilibrio del sistema Mg-Zr.

Figure 1. Equilibrium phase diagram of Mg-Zr system.
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descomposicion de la solucién sélida de aleaciones
del sistema Mg-XZr (X=2,3; 8; 10 % masa). Sin
embargo, no se ha estudiado la evolucién de la mi-
croestructura ni la morfologfa de los precipitados
de circonio.

El objetivo del presente trabajo es el estudio,
mediante microscopia electrénica de transmisién,
de los cambios microestructurales de la aleacién
Mg-2,3 %wt Zr, producida por EB-PVD durante
un calentamiento continuo. Ademds, se estudia la
cinética del proceso de precipitacién utilizando el
andlisis de Kissinger.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

La aleacién de magnesio de composicién nominal
Mg-2,3 % Zr (en masa) se obtuvo en QinetiQQ me-
diante Deposicién Fisica en Fase Vapor (PVD).
El depésito, de 1,76 mm de espesor, se crecié sobre
un colector de aluminio a una temperatura de 415
K. M4s detalles, sobre el crecimiento de estos de-
pésitos, pueden obtenerse consultando el trabajo
de Dodd y Gardiner'®l.

La caracterizacién microestructural del deposi-
to en el estado as-deposited se realiz6 mediante di-
fraccién de rayos X y microscopia electrénica. Asi-
mismo, la estabilidad térmica de la aleacién se
siguié mediante calorimetrfa diferencial de barrido
y microscopfia electrénica de transmision.

La preparacién metalogrifica de las muestras
para microscopia dptica y electrénica consistié en
un pulido mecdnico, seguido de un electropulido,
utilizando como electrolito una solucién de 3 %
dcido perclérico, 33 % butanol y 64 % metanol.
Las muestras se examinaron en un microscopio
JEOL JEM-2010 a 200 kV.

El equipo utilizado para hacer la calorimetria
diferencial de barrido fue Perkin-Elmer System 4
Thermal Analyser. Los barridos se efectuaron en
atmosfera de argén y a velocidades de calenta-
miento de 10, 20, 30 y 40 Kmin™. Se utilizé mag-
nesio de alta pureza como material de referencia.
Para obtener la linea de base se llevaron a cabo
dos calentamientos. En el primero, se colocaron
dos probetas de magnesio de alta pureza, de igual
masa, en cada una de las cazoletas. En el segundo
barrido, se reemplazé una de las probetas del mag-
nesio por el material de estudio.

3. RESULTADOS

La figura 2 muestra el espectro de difraccién de ra-
yos X del depésito en el estado as-deposited, en la
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Figura 2. Espectro de difraccién de rayos X del depésito en
el estado de depésito (as-deposite).

Figure 2. X ray diffraction pattern of the alloy in the
as-deposited condition.

direccién perpendicular a la direccién de creci-
miento del depésito. Se puede observar que la ma-
xima intensidad corresponde a la familia de planos
(0002), cuando segtin la ficha del Powder Diffrac-
tion File deberfa ser el (1011). Esto indica que el
depésito presenta una fuerte textura del plano ba-
sal. Los pardmetros de red medidos mediante inte-
gracion de los méximos de difraccién son 0,320 y
0,520 nm para a y c, respectivamente. Si se com-
paran estos valores con los correspondientes a los
del magnesio puro (a=0,321 y ¢=0,521 81), se ob-
serva que la diferencia es muy pequefia. Se puede
concluir que los d4tomos de circonio en solucién
s6lida, practicamente, no distorsionan la matriz de
magnesio.

La microestructura del depésito a través del es-
pesor muestra granos alargados en la direccién de
crecimiento del depésito (Fig. 3a). El didmetro de
estos granos aumenta a medida que el depésito
crece, es decir, desde el colector a la superficie li-
bre. A mayores aumentos y mediante TEM, se ob-
serva en el interior de los granos una alta densidad
de dislocaciones (Fig. 3b) y la presencia de nano-
poros, especialmente, en frontera de grano (Fig.
3c). No se observaron particulas de segunda fase,
lo que permite deducir que el circonio estd en so-
lucién sélida.

Como se ha comentado anteriormente, la esta-
bilidad térmica del depésito se estudié mediante
calorimetrfa diferencial de barrido, durante un ca-
lentamiento continuo, empleando velocidades de
calentamiento diferentes. La figura 4 presenta las
curvas de flujo de calor durante el calentamiento
continuo de la aleacién, a tres velocidades, 10, 30
y 40 Kmin!. Ademds, se incluye la curva del se-
gundo calentamiento, a 30 Kmin™!, de la misma
muestra.
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Figura 3. Seccién metalogréfica a través del espesor de
la aleacion Mg-2,3 %Zr en el estado de depésito
(as-deposited). a) Metalografia éptica; b) y ¢) Imagenes de
campo claro mostrando dislocaciones y nanoporos.

Figure 3. Metallographical section through the thickness of
the alloy Mg-2.3 %Zr in the as-deposited condition. a)
Optical micrograph; b) and c) Bright field images of the
columnar grain structure showing dislocations and
nanopores.
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Figura 4. Evolucién del flujo de calor a lo largo de un
calentamiento continuo a 10,30 y 40 K min™".

Figure 4. Evolution of heat flow during a continuos heating
at 10, 30 and 40 K min’.

El analisis de las tres curvas del primer calenta-
miento muestra tres accidentes exotérmicos claros:
el primero, que aparece inmediatamente a conti-
nuacién de la temperatura a la que se creci6 el de-
posito; el segundo, por encima de 600 K y caracte-
rizado por un pico exotérmico; vy, el tercero, que
aparece por encima de 700 K y se manifiesta por
un aumento prolongado del flujo del calor.

El primer accidente térmico que aparece en las
tres curvas por encima de la temperatura de creci-
miento del deposito, 415 K, y que se caracteriza
por un aumento del flujo de calor (proceso exotér-
mico), se ha asociado a un proceso de restaura-
cién, de acuerdo con lo observado por otros auto-
resl? V1), Para corroborar esta hipétesis, se sometié
la muestra a un tratamiento isotermo, a 473 K, du-
rante 2 h. El estudio al TEM de la muestra indicé
que, efectivamente, se habfa producido la reorga-
nizacion de las dislocaciones en celdas (Fig. 5), lo
que comunmente ocurre en los primeros estadios
en un proceso de restauracion.

La segunda transformacién exotérmica, carac-
terizada en las curvas de calentamiento por un pi-
co, se ha relacionado con la precipitacién del cir-
conio en la matriz de magnesio. En la figura 4, se
observa que la temperatura del pico varfa con la
velocidad de calentamiento, aumentando a medi-
da que aumenta ésta, como es comtn en un proce-
so activado térmicamente, como es la precipi-
tacién. En la tabla I se presentan las temperaturas
del pico exotérmico para las cuatro velocidades de
barrido empleadas en el estudio.

El analisis de Kissinger es un procedimiento
que se utiliza habitualmente para determinar la
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Figura 5. Imagen de campo claro de la aleacion tras un
recocido isotermo a 473 K durante 2 h, mostrando la
presencia de celdas en el interior de los granos.

Figure 5. Brigth field image of the alloy after an isothermal
treatment at 473 K during 2 h, showing cells inside of
grains.

Tabla I. Temperatura del pico de precipitacién para las
distintas velocidades de calentamiento utilizadas en las
curvas de DSC

Table I. Precipitation peak temperature of each DSC scan

Velocidad de calentamiento Thico
(Kmin™) (K)

10 602

20 612

30 624

40 630

energfa de activacién para el proceso de precipi-

taciénl?, a partir de la siguiente expresion:
T!) E E
In| = |= +In (1)
() RT, RK,

donde, E es la energfa de activacién para el proce-
so de precipitacion, T, es la temperatura del méxi-
mo para cada velocidad, Kj es el factor pre-expo-
nencial, R es la constante universal de los gases y
® es la velocidad de calentamiento. Por tanto, la
energia de activacién para la transformacién se ob-
tiene de la pendiente del ajuste lineal al represen-
tar In (sz/q)) en funcién de 1/T,,. Este andlisis se
ha utilizado para calcular los valores de la energfa
de activacién para la precipitacién del circonio en
magnesio y el factor pre-exponencial, kq, (Fig. 6),
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Figura 6. Andlisis de Kissinger del pico de precipitacion del
DSC.

Figure 6. Kissinger analysis of the precipitation peak
observed in the DSC.

obteniéndose valores de 139 kjmol™! y 1,13-107 s,
respectivamente.

Para conocer la morfologia de los precipitados,
se procedi6 a la observacién de la microestructura
del material tras un tratamiento térmico a 624 K,
durante 1 h. En la imagen de campo claro de la fi-
gura 7, se observa que los precipitados tienen for-
ma de placas. Hay que resaltar que en el diagrama
de difraccién de electrones tomado en ese area, no
aparecen spots de difraccién extras debido a la
presencia de los precipitados. Esto se observa cla-
ramente en el SAED de la figura 7, correspondien-
te al eje de zona [1120]. Los precipitados son para-
lelos entre si y al plano basal de la matriz de
magnesio.

Finalmente, en las curvas de calorimetria de la
figura 4 se observa, por encima del pico de precipi-
tacién, un aumento progresivo del flujo de calor.
Este fenémeno exotérmico se ha asociado a un pro-
ceso de oxidacidn, tal como sugiere el aspecto que
presenta la superficie de la muestra después de un
calentamiento continuo, corroborado por las obser-
vaciones al microscopio electrénico de barrido. La
figura 8 es una imagen de electrones secundarios
del depésito, tras un calentamiento a 30 Kmin'.
Claramente, se observa la presencia de una capa
que presentaba un enriquecimiento en oxigeno, se-
gin se comprobd mediante dispersién de energfa.

4, DISCUSION

La microestructura de la aleacién, caracterizada
por un grano alargado en la direccién de cre-
cimiento, es tipica de la zona I del modelo de zo-
nas de Movchan y Demchishin' ¥ 22!, Estos auto-
res, depositando diferentes materiales a distintas
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Figura 7. Microestructura de la muestra tras un tratamiento
isotermo a 623 K durante 1 h. a) Imagen de campo claro
donde se observan precipitados en forma de placas. b)
Diagrama de difraccién de electrones. Eje de zona [1120].

Figure 7. Microstructure of the sample after and isothermal
treatment at 623K during 1 h. a) Brigth field image showing
plate-like precipitates b) SAED pattern of the same area in
the [1120] zone axis.
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Figura 8. Imagen de electrones secundarios de la superficie
de la muestra tras un calentamiento a 10 K min™'.

Figure 8. Secondary electron image of the sample after the
DSC scan at 10 Kmin™".
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temperaturas, observaron que las microestructuras
se pueden dividir en tres zonas segin la razén T /T
(donde T,y T¢son las temperaturas del colector o
de deposicion y de fusion del material, respectiva-
mente). La zona I, a la cual pertenece esta alea-
cién depositada alrededor de 415 K, se encuentra
en el intervalo 0<T_/T<0,3. En este intervalo, el
dtomo que llega a la superficie pierde rdpidamente
su energfa cinética y queda completamente pegado
a ella, sin que se pueda producir ningin proceso de
difusién. El répido enfriamiento del depésito, debi-
do a la baja temperatura del colector, provoca la
concentracién de una gran densidad de defectos,
entre los que se pueden destacar nanoporos en
fronteras de grano y una alta densidad de disloca-
ciones (Fig. 3b y 3c). El crecimiento del depésito
en la Zona I induce la solucién sélida de los 4to-
mos de circonio, a costa de una alta densidad de
defectos. El depésito, durante su crecimiento, de-
sarrolla una intensa textura del plano basal tal co-
mo se mostraba en la figura 2. Estudios realizados
en trabajos anteriores”? ¥ 2l permiten concluir que
se trata de una textura de fibra con el plano basal
perpendicular a la direccién del crecimiento del
grano.

Las transformaciones exotérmicas aparecidas
durante el calentamiento continuo de la aleacién,
se han asociado con los procesos de restauracion,
precipitacién de circonio en la matriz de magnesio
y, finalmente, un fenémeno de oxidacién. El fené-
meno de restauracién, que suele ocurrir antes de la
recristalizacién, da cuenta del cambio de propieda-
des que experimenta un material tratado térmica-
mente tras haber sido deformado, por ejemplo,
después de un proceso de laminacién. Sin embar-
g0, no sélo los materiales deformados restauran si-
no que, también, se puede usar este término para
aplicarlo a la evolucién que tiene lugar en mate-
riales procesados por técnicas de no-equilibrio, en
los cuales se hayan generado una alta densidad de
defectos durante su obtencién. Asf, los materiales
crecidos por PVD a bajas temperaturas de colector,
muestran una elevada densidad de dislocaciones
(Fig. 3b). Durante el calentamiento continuo, al-
gunas de estas dislocaciones se eliminan durante su
reagrupacién hacia una situacién m4s estable. Ello,
da lugar a un aumento del flujo de calor en el
DSC, a temperaturas por encima de la temperatura
de deposicion 715 ¥ 1Al ser irreversible esta
transformacion, el fenémeno no aparece en el se-
gundo barrido de DSC (Fig. 4).

Se ha comprobado, mediante MET, que el pico
del DSC que aparece por encima de 600 K en las
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curvas de calentamiento, corresponde a la precipi-
tacién del circonio en la matriz de magnesio. Los
ntcleos de la fase circonio se forman por fluctua-
ciones de composicién que ocurren, estadistica-
mente, en la matriz sobresaturada. Suponiendo
que los efectos de coherencia eldstica alrededor de
los precipitados son despreciables durante la nu-
cleacién, la energia de activacién para la forma-
cién de un nicleo critico AG”, viene definida por

la siguiente expresién!?® ¥ 26l;
3
AG" = A - (2)
(RT)’In[(C,/C, )]

donde, C,, es la concentracién media de soluto en
la matriz, C, es la concentracién de soluto en equi-
librio (dado por el diagrama de equilibrio), R, la
constante de los gases y A, una constante. Debido a
la baja solubilidad del circonio en magnesio
(Cy<<C,), se puede deducir que la barrera para la
nucleacién de estos precipitados es muy pequefia.
Esta pequefia energfa de activacién explicaria la al-
ta densidad de nicleos que se observa mediante
TEM. Ademsds, en los depésitos crecidos por PVD,
las vacantes y aglomerados de vacantes tienen una
gran importancia, incorporandose ficilmente du-
rante el proceso. Su concentracién aumenta a me-
dida que aumenta la velocidad de deposicién y dis-
minuye la temperatura del colector *7, como es
este caso. Por lo cual, se puede suponer que los lu-
gares de nucleacién de estos precipitados van a ser
los aglomerados de vacantes, lo mismo que en el ca-
so de las aleaciones Mg-Ti producidas por PVDI"!,

Los precipitados de circonio tienen forma de
placas prismiticas, aunque, como se ha mostrado
en la figura 7, no producen spots de difraccién. Pa-
ra explicar por qué estos precipitados no generan
spots, se ha simulado el diagrama de difraccién en
el eje de zona [1120], suponiendo que existe una
relacién de epitaxia entre los precipitados de cir-
conio y la matriz de magnesio: [0001]z, | | [0001],
y [1120]z, | 1[1120]y4,. Este diagrama simulado que
se presenta en la figura 9 es igual al experimental
mostrado en la figura 7. Debido a que los pardme-
tros de red del magnesio y del circonio son simila-
res y ambos elementos tienen la misma red cristali-
na (hexagonal compacta), los spots de difraccion
de ambas fases aparecen superpuestos.

Cabe mencionar que en la curva de calen-
tamiento de 30 Kmin™! se observa, a continuacién
del pico de precipitacién, la presencia de otro
pico exotérmico pequefio. Se estima que esta
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Figura 9. Simulacién del diagrama de difraccién del eje de
zona [1120] suponiendo una relacién de epitaxia entre los
precipitados y_la matriz dada por [0001]z 1 1[0001]yg y
[1120},1 11120}y,

Figure 9. Simulation of the SAED pattern of the
[1120]] zone axis assuming an epitaxial relationship
between matrix and Zr precipitates given by

[0001]5,1 1[0001]g and [1120]5.1 1[1120],.

tranformacién, de existit, deberia haber aparecido,
mds claramente, durante el calentamiento de la
muestra a 40 Kmin™'. Dado que esto no ha sido asf,
se ha asociado a un artefacto. No obstante, estu-
dios anteriores realizados en la aleacién Mg-12Ti,
procesada por PVD, indicaron que la precipitacién
de titanio tenfa lugar en dos fases: la primera, co-
rrespondia a la precipitacién coherente de titanio;
y, la segunda, al crecimiento de los precipitados en
la direccion [0001]. Esta descomposicién de la so-
lucién sélida de magnesio podria ser similar en la
aleacién Mg-2,3 % Zr, aunque la menor concen-
tracion de aleante y la similitud que existe entre el
dtomo de circonio y el de magnesio podria explicar
que el flujo de calor generado durante el creci-
miento de los precipitados fuera tan pequefio que
la sefial quedara practicamente enmascarada.

En el capitulo de resultados, se calculé la ener-
gia de activacién para la precipitacién, mediante
el analisis de Kissinger. Esta energia aparente se
puede relacionar con las energfas de activacién pa-
ra la nucleacién y el crecimiento de los precipita-

dos, segtin la siguiente expresio’nlzg]:

nE = pEnuc + mECl’C

con n=p+m (3)
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donde, E, . v E. son las energias de activacién
para la nucleacion y el crecimiento de los precipi-
tados, respectivamente, n es el exponente de Av-
rami, m es un ndmero entero o semientero entre
1/2 y 3, que depende del mecanismo de crecimiento
y la dimensionalidad de los precipitados, y, p toma
valor 0, si hay nicleos pre-existentes (solo creci-
miento), y valor 1, cuando se requiere nucleacién.
Asumiendo que la nucleacién heterogénea se pro-
duce en una etapa previa al crecimiento cristalino,
lo que equivale a considerar que el proceso exotér-
mico observado por DSC es debido al crecimiento
de ntcleos pre-existentes (y ademds es conforme
con la observacién por TEM de una elevada densi-
dad de nicleos), resulta que p=0. Por tanto, la
energia de activacién obtenida por el método de
Kissinger es muy préxima a la energia de creci-
miento cristalino de los precipitados. Con esta
aproximacion, la energia de difusién de los 4tomos
de circonio en la matriz de magnesio tiene un va-
lor aproximado de 138 kJmol!, similar a la energia
de autodifusién del magnesio (135 kJmol™) (291 Es.
te resultado parece bastante l6gico dado que los
dtomos de magnesio y circonio tienen el mismo ra-
dio atémico (0,160 nm) B,

Finalmente, el incremento de flujo de calor ob-
servado por encima de la reaccién de precipi-
tacion, es decit, por encima de 700 K, se asocia a
la oxidacién del depésito, lo que estd de acuerdo
con las observaciones de Diplas et al.” V1%, Estos
autores concluyeron que adiciones de estos ele-
mentos aumentan la velocidad de oxidacién del
magnesio puro. Estudios complementarios realiza-
dos por los autores de este trabajo, sobre el com-
portamiento a la oxidacién de esta aleacién me-
diante termogravimetria®! indican que la
presencia de poros en frontera de grano facilita la
rapida penetracién de oxigeno a lo largo de éstas.
Estos defectos y la presencia de precipitados de cir-
conio son los responsables del mal comportamien-
to a la oxidacién de estos depésitos.

5. CONCLUSIONES

En este estudio se analizé la microestructura y la
estabilidad térmica de la aleacién Mg-2,3 wt% Zr
producida por Deposicién Fisica en Fase Vapor
(PVD), obteniendo las siguientes conclusiones:

— La microestructura del depésito estd caracteri-
zada por un grano alargado en la direccién de
crecimiento. Este grano crece con la familia de
planos (0001) perpendicular a la direccién de
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crecimiento del deposito, lo que le confiere una
fuerte textura de fibra del plano basal. Los 4to-
mos de circonio estdn en solucién sélida, en la
matriz de magnesio.

— Durante un calentamiento continuo se obser-
varon tres transformaciones isotermas: restaura-
cién, precipitacién del circonio en la matriz de
magnesio y, finalmente, un fenémeno de oxida-
cién.

— La descomposicién de la solucién sélida se pro-
duce por encima de 600 K, precipitando el cir-
conio en forma de placas prisméticas con una
relacién de epitaxia con la matriz, dada
por:[0001]z, | 10001 ]y, y [1120]7, | 111200y,

— La energfa de activacién para el crecimiento de
los precipitados de circonio es de 138 kJmol!,
cercana a la energfa de autodifusién del magne-
sio.
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