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Resumen

Palabras clave

Las propiedades mecénicas de la aleacién Mg-14 %Ti-1 % Al-0,9 % Mn obtenida mediante
técnicas de PVD se han evaluado hasta una temperatura de 300 °C. La aleacién presenta
una microestructura monofasica con granos columnares tipica de la zona 2 del modelo de
zonas de Movchan-Demchishin. La microestructura es tipica de la zona 2 del modelo de
zonas de MD, donde el 4dtomo sélo puede difundir superficialmente. La aleacién ensayada
en compresién a temperatura ambiente presenta un elevado valor del limite eldstico, 360
MPa. Esta resistencia a la deformacién pléstica se debe bésicamente a un fenémeno de
endurecimiento por solucién sélida y al pequefio tamafio de grano. El limite eldstico
disminuye a medida que aumenta la temperatura del ensayo. Por el contrario, la aleacién
presenta una baja resistencia a la fractura, especialmente a temperatura ambiente. La
presencia de poros en frontera de grano facilita la nucleacién de grietas, propagandose
rapidamente a lo largo de la frontera de grano.

Aleaciones de magnesio. PVD. Propiedades mecénicas.

Mechanical properties of the Mg-14Ti-1Al-0.9Mn (%Wt) synthesized by physical vapour

deposition (PVD)

Abstract

Keywords

The mechanical properties of the alloy Mg-14 %Ti-1 % Al-0.9 % Mn obtained by PVD
techniques have been evaluated up to 300 °C. The alloy presents a columnar grain
microstructure , typical of the zone 2 of the structure zone model of MD, where surface
diffusion takes place. The alloy tested in compression at room temperature presented a high
yield stress, 360 MPa. This resistance to the plastic deformation is principally due to a solid
solution hardening and small grain size. The yield stress decrease with the compression
temperature. However, the alloy showed low fracture resistance, especially at room
temperature. The presence of pores at the grain boundaries, results in the crack formation,
running fast along the grain boundary.

Magnesium alloys. PVD. Mechanical properties.

1. INTRODUCCION

Las aleaciones de magnesio presentan buenas ex-
pectativas para su utilizacién tanto en la industria
aerospacial como en la del automévil. Esto se debe
a su baja densidad (1,74gcm™) y su alta resistencia
especifica. Sin embargo, su uso estd limitado por su
baja resistencia a la corrosién. Aunque el empleo
de métodos de solidificacién rdpida generalmente
mejoran el comportamiento frente a la corrosién
gracias al aumento de la solubilidad y un refina-
miento de la microestructural’?), la baja solubili-
dad en fase liquida en magnesio de los aleantes de

interés como el titanio, circonio, cromo, vanadio,
etc. resulta en la formacién de segunda fase que ac-
tdan como pares galvdnicos.

Los métodos de Deposicién Fisica desde Fase
Vapor (PVD) se presentan como una alternativa
prometedora para obtencién de este tipo de alea-
ciones, ya que todos los elementos estdn fisicamen-
te separados y por tanto, no hay problemas de solu-
bilidad. Las velocidades de enfriamiento que se
obtienen (10%1°Ks?) dan lugar a la solucién sélida
de los aleantes en la matriz de magnesio. Esta técni-

ca se ha utilizado para el crecimiento de aleaciones
binarias Mg-X (X=Ti, Zr, V)# obteniéndose un
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refinamiento de la microestructura, un aumento es-
pectacular de la solucién sélida de todos los aleantes
y una mejora de la resistencia a la corrosién. Evi-
dencias experimentales sugieren que en caso de las
aleaciones de Mg-X % Ti (X=0-40 % masa) una pe-
licula de rutilo (TiO;) proporciona proteccién al
Mg-Ti frente al ataque de atmésferas corrosivas!’ ¥ &1,

Los primeros estudios sobre propiedades mecd-
nicas de depésitos crecidos por PVD se llevaron a
cabo en aleaciones de Al-Cr y Al-Fe. Se observé
que la presencia de ambos elementos aleantes en
solucioén sélida aumentaba el médulo de Young y
el limite eldsticol® ¥ 19 El presente estudio se ha
centrado en evaluar las propiedades mecdnicas de
la aleacién Mg-14Ti-1A1-0,9 Mn mediante ensa-

yos de compresion.
2. PARTE EXPERIMENTAL

La aleacién con una composicién nominal Mg-14
% Ti-1 % Al-0,9 % Mn fue crecida mediante eva-
poracién por DERA (Defense Evaluation and Re-
search Agency) usando un colector de aluminio a
una temperatura de 170 °C. El espesor del deposi-
to es aproximadamente de 2 mm. Detalles acerca
del procedimiento de sintesis de las aleaciones de
magnesio mediante técnicas de PVD pueden con-
sultarse extensamente en!?.

La caracterizacién microestructural de la alea-
cién se ha realizado mediante microscopia electré-
nica de barrido y transmisién, tanto en el estado
de recepcién como tras ser deformada en compre-
sién.

Para hacer los ensayos se prepararon probetas
prismdticas de 2 X 2 X 4 mm. Las probetas se ensa-
yaron en compresién en una maquina Servosis con
una celda de carga de 1.000 Kg a distintas tem-
peraturas y con una velocidad inicial de deforma-
cién £=10"* 5. Las probetas fueron ensayadas con
la direccién de crecimiento de los granos perpen-
dicular a la direccién del esfuerzo.

3. RESULTADOS

La microestructura de la aleacién muestra la pre-
sencia granos columnares en la direccién de creci-
miento del depdsito como se puede observar en la
figura 1. Ademds, se observan poros en la frontera
de grano y la presencia de una elevada densidad de
dislocaciones (Fig. 2). Ambos fenémenos se han
asociado a la baja temperatura del colector.

Las probetas se ensayaron en compresién en la
direccién perpendicular a la del crecimiento del de-
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Figura 1. Microestructura de la aleacién Mg-14 %Ti-1% Al-
0,9 % Mn en la direccién pardlela a la direccion de
crecimiento del deposito.

Figure 1. Microstructure of the Mg-14 %Ti-1 % Al-0.9 % Mn
alloy in the parallel direction to the deposit growth direction.

Figura 2. Imagen de campo claro en la direccién paralela a
la direccién de crecimiento del deposito. En fronteras de
grano aparecen nanoporos (Flecha).

Figure 2. BF image in the parallel direction to the deposit
growth direction. Nanopores are present at grain
boundaries (Arrow).

posito, a temperatura ambiente, 100, 200 y 300 °C.
La figura 3 muestra las curvas tensién real-
deformacién real de las probetas ensayadas a la ve-
locidad de deformacién =10 5. Se puede obser-
var que para temperatura ambiente la muestra pre-
senta un limite eléstico del orden de los 360 MPa
decreciendo con el aumento de la temperatura de
ensayo. Sin embargo, la deformacién pléstica es
muy pequefia, especialmente a temperatura ambien-
te, fracturdndose el material nada mds sobrepasar el
limite eldstico, como se muestra en la figura 4.

El examen de la superficie de fractura revela un
modo de fractura frdgil. La fractura se origina con
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Figura 3. Curvas tfension real-deformaciéon real de la
aleacion Mg-14 %Ti-1 % Al-0,9 % Mn ensayada en
compresion a diferentes temperaturas.

Figure 3. True stress-true strain curve of the Mg-14 %Ti-1 %
Al-0.9 % Mn adlloy tested in compression at different
temperatures.
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Figura 4. Limite elastico y alargamiento de la aleacién Mg-
14 %Ti-1 % Al-0,9 % Mn ensayada en compresién a
diferentes temperaturas.

Figure 4. Yield stress and elongation of the Mg-14 %Ti-1 %
Al-0.9 % Mn alloy tested in compression at different
temperatures.

una grieta principal a 45 © de las caras de la probe-
ta (Fig.5). Asimismo, se puede observar la apari-
cién grietas secundarias. La superficie de fractura a
temperatura ambiente (Fig. 6a) revela una fractura
intergranular observandose claramente la morfolo-
gfa de grano columnar. A medida que aumenta la
temperatura del ensayo la fractura se hace mixta,
apareciendo zonas caracterizadas por un desliza-
miento local (Fig. 6b).

Con objeto de estudiar el modo de deformacién
de este material se analizé al TEM una muestra de-
formada a 300 °C. La micrograffa de haz débil de
la figura 7 muestra un apilamiento de dislocacio-
nes en el interior del grano. Mediante el anilisis
de las dislocaciones, se ha obtenido que su vector
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Figura 5. Imagen de MEB mostrando la grieta en la aleacién
Mg-14 %Ti-1 % Al-0,9 % Mn ensayada a 100 °C.

Figure 5. SEM images showing the cracks in the Mg-14 %Ti-
1 % Al-0.9 % Mn alloy tested at 100 °C.

51

Figura 6. Superficie de fractura de la aleacion Mg-14 % Ti-

1% Al-0,9 % Mn ensayada a a) temperatura ambiente y b)
300 °C.

Figure 6. Fracture surface of the Mg-14 %Ti-1 % Al-0.9 %
Mn alloy tested at a) room temperature and b) 300 °C.
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Figura 7. Micrografia de haz débil mostrando apilamiento
de dislocaciones en la muestra deformada a 300 °C.

Figure 7. Weak beam image showing dislocation pile-up in
the sample tested at 300 °C.

de Burgers es b=[0001]. Ademis se puede observar
que las dislocaciones estdn contenidas en los pla-
nos prismaticos.

4. DISCUSION

La microestructura de granos columnares que
muestra la aleacién es tipica de la zona 2 del mo-
delo de estructura de zonas (SZM) propuesto por
Movchan y Demchishin!"' ¥ 12, En esta zona, defi-
nida por 0,3<T./T<0,5-0,6 (donde T,y T son la
temperatura del colector y la temperatura de fu-
sién, respectivamente) los dtomos que llegan a la
superficie tienen suficiente energia para difundir a
lo largo de ella. Con lo cual, el proceso de creci-
miento de grano columnar esta activado térmica-
mente y la energfa de activacién es la de difusién
superficial.

La aleacién Mg-14 % Ti-1 % Al-0,9 % Mn pre-
senta un alto limite eldstico, muy superior a las
aleaciones comerciales (serie AZ, 180 MPa). A
ello contribuyen varios factores. El primero y mds
importante es el endurecimiento por solucién séli-
da, conseguido al utilizar como método de sintesis
procesos de PVD. Ademis, las elevadas velocida-
des de deposicion dan lugar a la generacién de una
alta densidad de defectos durante el crecimiento.
En concreto, la aleacién presenta una gran densi-
dad de dislocaciones, especialmente en la zona del
colector, que también contribuye al endurecimien-
to de la matriz. El tamafio de grano, que en la di-
reccion perpendicular al crecimiento es del orden
0,5-1um, contribuye a elevar el limite eldstico de
acuerdo con la ecuacién de Hall-Petch. Finalmen-
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te, el hecho que la aleacién presente una textura
muy marcada ') hace que sea fuertemente anis6-
tropa.

La baja deformacién plastica que muestra el
material, especialmente a baja temperatura se ha
relacionado con los elevados valores de limite elds-
tico. Asi, la deformacién pléstica tiende a produ-
cirse en lugares mas blandos como son los poros,
nucledndose aqui la grieta y propagandose a través
de las fronteras de grano, resultando en una fractu-
ra fragil. Sin embargo a medida que la temperatura
aumenta, se observan un aumento de la deforma-
cién pléstica. A ello contribuye la disminucién del
limite eldstico, activindose el deslizamiento de
dislocaciones de vector de Burger b=[0001] conte-
nidas en los planos prismaticos.

5. CONCLUSIONES

La aleacién Mg-14 % Ti-1 % Al-0,9 % Mn sinteti-
zada por PVD presenta una microestructura de gra-
no columnar tipica de la zona 2 del SZM. El estu-
dio de las propiedades mecénicas a temperatura
ambiente, 100, 200 y 300 °C, permite concluir lo
siguiente:

— Laaleacién Mg-14 % Ti-1 % Al-0,9 % Mn pre-
senta, a temperatura ambiente, un limite eldsti-
co elevado (360 MPa), debido bdsicamente al
endurecimiento producido por la presencia de
gran cantidad de aleantes en solucién sélida,
asi como el pequefio tamafio de grano y a la al-
ta densidad de dislocaciones, todo ello conse-
guido gracias al proceso de PVD.

— Los elevados valores de limite el4stico y la pre-
sencia de poros provocan la nucleacién de grie-
tas que se propagan a lo largo de la frontera de
grano, y que son responsables de la baja resis-
tencia a la fractura.

— El material deformado a 300 °C mostré la pre-
sencia de dislocaciones con b=[0001] conteni-
das en los planos prismaticos.
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