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RESUMEN

TITULO: FABRICACION DE LA ALEACION DE MAGNESIO AZ91 A ESCALA DE LABORATORIO®

AUTORES: Ferreira Ariza, Claudia Patricia y Quintero Pefialoza, Sara Julieth™

PALABRAS CLAVES: Aleacion de Magnesio AZ91, proceso de fundicion, industria automotriz,
andlisis microestructural, pruebas mecanicas.

DESCRIPCION:

El magnesio se ha convertido en un elemento muy atractivo debido a que es el metal mas ligero de
uso estructural. Posee una densidad 33% menor que el aluminio y 77% menor que el acero. Una de
las principales aleaciones usadas en la industria automovilistica es la aleacion magnesio-aluminio-
zinc AZ91 (9% Al, 1% Zn, en peso). Esta aleacion es usada normalmente en forma de productos
fundidos y actualmente el pais que lidera su fabricaciéon es China; en Colombia, no se registra la
elaboracién de esta aleacion, por lo que se plante6 como objetivo del proyecto realizar un
acercamiento a la fabricacion de la aleacién de magnesio AZ91 a nivel de laboratorio, haciendo uso
de los equipos tradicionales encontrados en un laboratorio de fundicién. La fabricacién de la aleacion
AZ91 fue realizada en un horno de induccién, donde se tuvieron en cuenta variables tales como
tiempo, temperatura, molde y atmésfera. La materia prima para realizar las aleaciones fue
caracterizada por fluorescencia de rayos X. Después del proceso, se obtuvieron tres muestras (M1,
M2 y M3) las cuales fueron debidamente caracterizadas por medio de microscopia 6éptica,
microscopia electronica de barrido, espectrometria de dispersion de energia de rayos X, difraccion
de rayos X y microdureza Vickers, para realizar la comparacién de las propiedades de las muestras
obtenidas con la muestra comercial de la aleacion AZ91.

La dificultad en el control de la temperatura durante el proceso de fabricacion utilizado origind un alto
grado de oxidacién en la muestra M2 lo que ocasioné un enriquecimiento de aluminio en el bafio
liquido, el cual fue evidenciado como un incremento de fase  en el componente eutéctico de la
aleacién. Sin embargo, en las otras dos muestras (M1 y M3) las caracteristicas microestructurales
fueron muy similares a las de una aleacién comercial AZ91 de colada.

" Proyecto de investigacion

™ Facultad de ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de ingenieria Metallrgica y Ciencia de Materiales
Directores: Andrés Giovanny Gonzélez Hernadndez, Doctor en Ingenieria; Ana Emilse Coy
Echeverria, Doctora en Corrosién y Proteccion de Aleaciones Ligeras.
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ABSTRACT

TITLE: MANUFACTURE OF AZ91 MAGNESIUM ALLOY IN LABORATORY SCALE’

AUTHORS: Ferreira Ariza, Claudia Patricia y Quintero Pefialoza, Sara Julieth™

KEYWORDS: AZ91 magnesium alloy, casting process, automotive industry, microestructural
analysis, mechanical tests.

DESCRIPTION:

Magnesium has become a very attractive element because it is the lightest metal for structural use
with a density 33% lower than aluminum and 77% lower than steel. One of the main alloys used in
the automotive industry is the magnesium-aluminum-zinc alloy AZ91 (9% Al, 1% Zn, by weight) which
is normally used in the form of melted products and currently, the country that leads its the
manufacture is China, in Colombia there are not registered elaborations of this alloy. The main
objective of this project is to make an approach for the manufacturing of the magnesium alloy AZ91
at laboratory level, making use of the traditional equipment found in a foundry laboratory. The AZ91
alloy was manufactured in an induction furnace, where variables such as time, temperature, mold
and atmosphere were taken into account. The raw material was characterized by X-Ray fluorescence.
After the process, three samples were obtained (M1, M2, M3) which were properly characterized by
optical microscopy (OM), Scanning Electron Microscopy (SEM), X-ray Energy Dispersion
Spectrometry (EDS), X-Ray Diffraction and Vickers Micro-Hardness, in order to make the comparison
of the properties of the samples obtained at the laboratory level with those obtained from the
commercial AZ91 sample.

The difficulty on the temperature control during the manufacturing process caused a high degree of
oxidation in one of the specimen (M2), generating an aluminum enrichment within the liquid bath,
which was evidenced as an increment of B—phase in the eutectic component of the alloy. However,
in the other two specimens (M1 and M3) the microstructural characteristics were very similar to those
of an AZ91 commercial cast alloy.

* Research project

™ Facultad de ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de ingenieria Metallrgica y Ciencia de Materiales
Advisers: Andrés Giovanny Gonzalez Hernadndez, Doctor in Engineering; Ana Emilse Coy
Echeverria, Doctor in Corrosion and Protection of light alloys.
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INTRODUCCION

El magnesio, como material estructural, es el elemento més liviano de todos los

metales y es de gran interés en el mercado debido a su baja densidad (1,74 g/cm?3)

la cual es 1/, del acero y 2/ del aluminio [1].

Por tanto, las aleaciones de magnesio se han extendido en industrias como la
aeronautica, la automotriz, médica, electronica y deportiva, debido a la excelente
relacion resistencia/peso que presentan [2]. Estas aleaciones de magnesio tienen
un bajo médulo de elasticidad (45 GPa) con gran capacidad de amortiguamiento
de vibraciones, elevada resistencia a la abolladura y una de las cosas mas

importantes es que posee una alta capacidad de ser reciclado [3].

En la industria automovilistica, las principales aleaciones usadas son las aleaciones
de magnesio-aluminio-zinc como la AZ91 (9% Al, 1% Zn, 0,3% Mn en peso).
Algunas de sus aplicaciones son cubiertas de tapas de cilindros, brazos de
suspension, llantas, carburadores, engranajes, elementos de la direccion, entre
otros [4]. El uso de esta aleacion representa una disminucién del peso total del
vehiculo confiriendo un ahorro en el combustible, disminuyendo de esta manera las

emisiones de CO; a la atmésfera.

A pesar del incremento en la demanda de aleaciones de magnesio, actualmente en
Colombia no hay empresas dedicadas a su fabricacion. Es sabido que al tratarse de
un material que en estado liquido se oxida rapidamente, supone la necesidad de
trabajar en atmosferas controladas, no oxidantes [5]. Es posible que por los
meticulosos y estrictos procesos que conlleva la produccién de estas aleaciones no
haya sido muy atractiva su fabricacion para el sector industrial local. En este sentido,

el objetivo de este proyecto es hacer la primera aproximacién al proceso de

17



fabricacion de las aleaciones de magnesio y poder replicar, a escala de laboratorio
la aleacion comercial AZ91 usando variables como material del molde, cantidad de
carga, atmdsfera y tiempo de fusién.

18



1. ANTECEDENTES

El magnesio es un elemento metalico de color blanco plateado el cual ocupa el sexto
lugar en cuanto a abundancia en la corteza terrestre pero no se encuentra en su
forma elemental, estando presente en varios minerales como la magnesita
(MgCO3), dolomita (MgCO3-CaCO:s), carnalita (KCI-MgCl2-6H20) y también en agua
de mar en forma de cloruro de magnesio (CloMg), siendo el tercer mineral mas
abundante disuelto en este medio por consiguiente se le considera un metal

practicamente inagotable [1-6].

El magnesio cristaliza en el sistema hexagonal compacto (HC), lo que le confiere
anisotropia a sus propiedades mecéanicas. Es por ello que es poco ductil a
temperatura ambiente, por lo que debe ser moldeado en caliente donde es muy
reactivo con el oxigeno. Su configuracion electrénica es: 1s?, 2s?, 2p®, 3s?,
presentando tendencia a perder los dos electrones del ultimo nivel, lo que facilita

gue forme soluciones sdlidas con gran cantidad de elementos [6].

1.1 ALEACIONES DE MAGNESIO

El magnesio puro tiene poca resistencia mecanica y plasticidad, su poca plasticidad
es debida a que su red es hexagonal y posee pocos planos de deslizamiento. Las
bajas propiedades mecéanicas excluyen la posibilidad de utilizarlo en estado puro
como material estructural, pero aleado y tratado térmicamente puede mejorar sus
propiedades mecanicas. Como el mas liviano metal estructural disponible, la
combinacioén de baja densidad y buena resistencia mecanica de las aleaciones de
magnesio resulta en una alta relacion resistencia-peso. Sobre esta base, es

comparable con la mayoria de los materiales estructurales comunes.
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Las aleaciones de magnesio son generalmente utilizadas a temperaturas que varian
desde el ambiente hasta los 175°C. Algunas aleaciones pueden ser usadas en
ambientes de servicio de hasta 370°C por breves exposiciones. A temperaturas

elevadas se oxida intensamente e incluso se inflama espontaneamente [7].

1.1.1. Designacién de las aleaciones de magnesio: El magnesio como material
estructural se encuentra aleado y tratado térmicamente. Para este caso los dos
sistemas de designacion mas ampliamente aceptados son el sistema ASTM (del
inglés American Society for Testing and Materials) y el UNS (del inglés Unified
Numbering System) [6].

El criterio ASTM se basa en designar las aleaciones de magnesio por dos letras
mayusculas seguidas de dos o tres numeros. Las letras representan los dos
elementos que principalmente componen la aleacion (Tabla 1), ordenados segun la
concentracion que posean, empezando por el de concentracion superior. Los
nameros indican el contenido porcentual en peso de los elementos sefialados por

las letras, redondeados al nimero entero mas cercano [8].

Tabla 1. Designacion de los elementos presentes en las aleaciones segun
ASTM (ASTM B275, 2005).

Aluminio | Antimonio | Arsénico Berilio Bismuto | Cadmio Cobre
Elemento |~ A (v) (v) (L) (8) (D) ©)
(Letra) Cromo Estario Fésforo Hierro Itrio Magnesio | Manganeso
(R) () ) (F) (W) (G) (M)
Niquel Plata Plomo Silicio Tierras raras Torio Zinc Zirconio
(N) ()] (P) ) (E) (H) (2) (K)

Los sufijos A, B, C, entre otros, se refieren a variaciones en la composicion dentro

de los rangos especificados, mientras que la letra X indica una aleacién
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experimental. Por ejemplo, la aleacion de magnesio AZ91 (A) contiene 9 % de
aluminio (codigo de letra A) y 1 % de zinc (cédigo de letra Z), estando la composicion
real entre el 8,3-9,7 Al y 0,4-1,0 Zn para productos fundidos [9].

De manera general, las familias de aleaciones de magnesio més utilizadas son las
siguientes:

e Aleaciones Mg-Al-Zn

e Aleaciones Mg-Zr-Zn

e Aleaciones Mg-Zr-Zn-Tierras Raras

e Aleaciones Mg-Zr-Zn-Th

e Aleaciones Mg-Zr-RE-Th-Ag

e Aleaciones Mg-Zr-RE-Y

1.1.2. Técnicas para la obtencion de aleaciones de magnesio: Para obtener
aleaciones de magnesio se han desarrollado diferentes métodos, como se muestra
en la Fig. 1 y Tabla 2. La seleccidon de estas técnicas es muy importante debido a
gue las caracteristicas microestructurales resultantes y propiedades no soélo
dependen de los elementos de aleacidn, sino estan altamente influenciadas por los

parametros de procesamiento [1].
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Figura 1. Desarrollo de las aleaciones de magnesio (Mg).

Resistencia a la fluencia
Fuerza Especifica Ductilidad Tfésozfg
Super ligero de Formada por pulverizacion
alta resistencia Termometro. Tratamiento, MgLi /
Mg-Y-RE-Zr
T / DT Fundicién a
Mg_L'l_:{ ; presic"-n
Mg-5i Mz-Ag-RE-Zr
| Mg-Al-Ca-(RE] [200-250°C)
Mg-5i fg-Li-X / Moldeo en arena
Mg-Al-Ca-{RE)
Mg-41-RE
| Mz-RE-Zn-Mn Forja
I [méx. 200°C)
g-Zn-
e
! Mg-Al-RE
Mg-Al-Zn {max. 175°C)
Al Mg-A1-5i Exparjsmn térmica
g n {midx. 150°Ch Fibra y particulas reforzadas —* P""_Dd'-'l':‘ deE
| 7 de Mg-MMC’s Fluencia (compuestos)
MAGNESIO _—

Traducido de: B.L. Mordike, T. Ebert en Materials Science and Engineering A302 2001 37-45.

Tabla 2. Técnicas para la sinterizacion de aleaciones a base de magnesio.

Métodos de procesamiento

Método fase liquida
Fundicion en arena (Sand casting)
Fundicion a presion (Die casting)
Purgado de la empufiadura (Squeeze
casting)

Fundicion de metal semisélido (SSM)
(Semisolid metal (SSM) casting)
Mezcla de agitacion (Stir casting)
Formacion de pulverizacion (Spray
forming)

Método de infiltracion en fusion (Melt
infiltration method)

Sintesis in situ (In situ synthesis)

22

Método de fase solida
Pulvimetalurgia o metalurgia de polvos
(PM) (The powder metallurgy (PM)):

Mezcla (blending)

Aleacion mecéanica (Mechanical
alloying)

Consolidacién en polvo (powder
consolidation)

Métodos de Sinterizacion (sintering
methods)




1.2 ALEACION AZ91

La reduccién del peso de los automoviles mediante el uso de materiales cada vez
mas ligeros es una practica habitual en los ultimos afios, el desarrollo sostenible del
sector de transporte por carretera se fundamenta en tres aspectos basicos: Reducir
la demanda energética de los vehiculos (independientemente del tipo de
motorizacién considerado), disminuir la contaminacion debida a los gases de efecto
invernadero y potenciar el reciclaje de vehiculos [15]. La sustitucion de los
tradicionales motores de hierro fundido por aleaciones de magnesio, permiten
reducir el peso del motor hasta un 75% [10]. Algunas de las aplicaciones tipicas de
las aleaciones de magnesio AZ91 son [4-6-9]. Cajas de transmision, paneles de
instrumentos, marcos de asientos, componentes de la carroceria, cubiertas de las
valvulas del motor, armaduras del volante, carcasas de cajas de cambios,

carburadores, entre otros.

Los sistemas de aleacion mas comunes fueron desarrollados sobre la base de Mg-
Al, Mg-Zn y Mg-Al-Zn, y dentro de las mas utilizadas se encuentran la aleacion
AZ91, cuyo contenido de aluminio se encuentra alrededor del 9 % en peso y de

zinc 1% en peso (Tabla 3).

El aluminio aumenta la dureza y la resistencia mecanica; aunque, la ductilidad y la
resistencia a la fractura disminuyen gradualmente a la vez que se incrementa el
porcentaje en peso de aluminio en la aleacién. También contribuye a mejorar la

resistencia a la corrosion.

El zinc mejora la colabilidad de estas aleaciones, y proporciona una mejor capacidad
de deformacion permanente. Se suele emplear junto con el aluminio mejorando la
resistencia mecanica. La cantidad debe ser limitada para evitar el agrietamiento

durante la solidificacién [10].
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La adicién de manganeso mejora la resistencia a la fluencia y también la resistencia
a la corrosion; esta ultima debida a que el manganeso entra en combinacion con el
hierro, niquel y otros elementos pesados de caracter catddico, disminuyendo su
efecto perjudicial, lo que se traduce en un incremento significativo de la resistencia

a la corrosioén de estas aleaciones [11].

Tabla 3. Composicion quimica de productos fabricados con la aleacion AZ91.
D* inyeccidn a presion. S: Colada en arena. K: Colada en Coquilla. L: Colada

a baja presion [8].

. s % en peso (min. - max.) |
Designacion
Proceso| Al in Mn Si Fe Cu Ni Otros | Mg
min.
AZ91(A) D* 8,3-9,7 | 0,35-1, 01 0-0,10 |0-0,005 |0-0,030|0-0,002 (0-0,01 |resto
min.
ATZ91(A) S, K L* |83-97| 0,4-1,0 01 0-0,20 (0-0,005 |0-0,030 (0-0,001 |0-0,01 |resto
D, S K
AZ91(B) Le 8-10 0,3-1,0 - |0-0,30|0-0,03 | 0-0,20 | 0-0,01 |0-0,05 |resto

Las aleaciones de la serie AZ como la AZ91, presentan buenas propiedades en
cuanto a facilidad de moldeo y resistencia a la corrosion, pero por otra parte son
susceptibles a la microporosidad [4]. En aplicaciones donde es necesaria una
ductilidad y tenacidad de fractura superiores (rines, volantes y estructura de
asientos en automoviles) se dispone de una serie de aleaciones de alta pureza con

bajo contenido de aluminio.

Un problema asociado con las primeras aleaciones de este tipo fue que el tamafio
de grano tendia a ser grande y desigual, lo que se traducia a menudo en un
descenso de las propiedades mecanicas, en el caso de los productos conformados
por deformacion plastica, excesiva anisotropia de las propiedades. Asimismo,
provocaban que los valores de limite eldstico fueran bajos respecto a los de

resistencia a la traccion. Entonces se descubrid que el circonio tenia un marcado
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efecto como afinador de grano del magnesio, aunque todavia fueron necesarios

unos afios mas para conseguir de forma efectiva la aleacion con este metal [12].

Normalmente, en las aleaciones AZ91 el aluminio esta parcialmente en solucion
sélida y parcialmente precipitado en forma de fase 3, Mg 17 Al 12, a lo largo de los
limites de grano, como una fase continua, o como parte de una estructura laminar

eutéctica [13].

En la aleacion AZ91 existen tres principales fases:
e Fase a- Mg
e Fase B - Mgi7Ali2

e Eutéctico formado por las fases a- Mg y B - Mg17 Al12

La Tabla 4, muestra los valores de dureza para cada una de estas fases, donde s

e observa que la fase mas dura corresponde a la fase 8 (Mg17Al12).

Tabla 4. Microdureza de las diferentes fases en la aleacion AZ91 [9].

Fase Microdureza (HV 1/10)
Matriz [Mg(a)] 66,5
Fase B [Mgi7AL2(B)] 145,0
Eutéctico [Mg(a)+Mgi7Ali2(B)] 140,0

En la Fig. 2, se observa la microestructura tipica de colada. La matriz corresponde
a la fase a-Mg (solucion sélida de Al en Mg), también se observa la presencia de un
eutéctico que se formé en los espacios intergranulares. Este eutéctico esta
compuesto de fase a-Mg y la fase B (Mgi7 Al12). Las propiedades mecanicas, como
dureza de esta aleacion son debidas al endurecimiento sufrido por solucion sdlida y

endurecimiento por dispersion debida al eutéctico [16].
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Figura 2. Microestructura correspondiente a la aleacion AZ91, a) 200x
mediante MO, b) 500x mediante SEM. Figura reproducida de la referencia [16].

20um

La morfologia del eutéctico puede variar y éste se puede presentar en tres formas
diferentes dependiendo del proceso de fabricacion de la aleaciéon: como una fase 3
divorciada, parcialmente divorciada 6 laminar. La presencia de la fase laminar
eutéctica es debido a la difusién lenta en la fase a-Mg de la matriz durante la
solidificacion de la aleacion [14]. Queda claro entonces que aunque la aleacién
tenga una misma composicion, la microestructura obtenida dependera en gran

medida del proceso de fabricacion.
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2. OBJETIVOS

2.1. OBJETIVO GENERAL

Fabricar una aleacion de magnesio AZ91 a escala de laboratorio.

2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Analizar lainfluencia del tiempo de fusion del proceso de fabricacion y el material
del molde sobre las caracteristicas microestructurales de la aleacion obtenida.

e Evaluar las pérdidas por oxidacion de Mg, Al y Zn durante el proceso de
fabricacion de la aleacion AZ91 en un horno de induccion.

e Comparar a nivel microestructural la aleacion obtenida con la aleacion comercial

encontrada en la literatura.
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3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

En la Fig. 3 se presenta un esquema de la metodologia experimental utilizada para
la realizacion del presente trabajo.

Figura 3. Diagrama de flujo de la metodologia experimental.
Al
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las materias primas J

1 Zn

Temperatura Fabricacion de la
Horno de aleaciéon
Material " Induccién —» MO
del molde 1
., —» SEM-EDX
Caracterizacion de la ]
aleacion —» DRX
——» Microdureza

Vickers

3.1. CARACTERIZACION DE LA MATERIA PRIMA

Las materias primas necesarias para realizar la fundicion de la aleacion AZ91 fueron
metales de aluminio, magnesio y zinc, todos estos metales fueron analizados
mediante fluorescencia de rayos X (FRX) en el equipo Espectrémetro secuencial de
Fluorescencia de Rayos-X, marca Bruker, modelo S8 Tiger, con el fin de determinar

Su porcentaje de pureza.
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3.2. FABRICACION DE LA ALEACION

Para fabricar la aleacién se realizaron los calculos respectivos de la carga a utilizar,
se cortaron las materias primas y pesaron en una balanza. Antes de realizar el
proceso de fundicion, el molde, el crisol de grafito y la carga fueron sometidos a un
precalentamiento a 150°C durante 15 minutos con el fin de evitar un choque térmico
durante el proceso de fusion. La fabricacion de la aleacién se llevo a cabo en el
horno de induccién con atmésfera controlada por argén de la casa comercial “ASEG
GALONI” (ver anexo 1) el cual esta a cargo del grupo de investigacion GIMAT. En
la Tabla 5 se muestran los parametros de utilizados en la fundicion referente a las
tres mejores condiciones de fabricacion de la aleacion AZ91, después de realizar

varios ensayos preliminares.

Tabla 5. Parametros de las condiciones de fundicidn para la fabricacion de la

aleacion AZ91 en el horno de induccién.

3 Codificacion de las muestras
Parametros
M1 M2 M3
Carga total 7.16 3,51 3,52
(9)
Carga Mg (9) 6,39 3,15 3,15
Al (9) 0,67 0,32 0,33
Zn (g) 0,10 0,04 0,04
Molde Acero Acero Cobre
Atmosfera Vacio Argon Argon
Tiempo de proceso [min]
Potencia inicial (1) 0 0 0
Crisol rojo 1,11 1,17 1,09
Incremento de la potencia | 3,05 2,15 2,10
(P) P=25 P=20 P=20
Oxidacion 3,30 2,25 2,28
Colada 4 3,3 3,1
Despresurizacion 6,06 54 5,12
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La temperatura maxima a la cual se programé el horno fue de 740°C, sin embargo,
fue dificil determinar y controlar esta temperatura maxima en cada uno de los
ensayos realizados debido a que los humos de oxidacion del magnesio cubrian la
ventana de observacion e impedia la lectura correcta con el pirémetro éptico que
tenia el equipo. Asi que fue necesario realizar ensayos preliminares con objeto de
determinar el tiempo necesario para alcanzar la temperatura de fusion de la aleacién
(660°C) y que fuera esta la variable de control. De acuerdo a la Tabla 5, cuando se
menciona “Crisol Rojo”, se refiere a la incandescencia que alcanzaba el crisol del
grafito en el horno, el cual se ubico entre los tiempos 1,09 a 1,17 minutos una vez
dado inicio al proceso de fundicion. Luego, entre 2,25 a 2,28 minutos comenzaba la
oxidacion del metal desprendiendo humos blancos de MgO que bloqueaban la
ventana de observacion (ver anexo 2); aproximadamente a los 1,5 minutos de
presentarse la oxidacion se realizo la colada, estableciendo hasta esta etapa un
tiempo de 4 minutos para la carga mayor (M1) y un tiempo alrededor de 3 minutos

para las cargas M2 y M3.

3.3. CARACTERIZACION QUIMICA, MICROESTRUCTURAL Y DE DUREZA

Para el analisis microestructural, se prepararon las muestras segun lo indicado en
la norma ASTM E3 [17], procedimiento que consistio en un desbaste gradual con
papel abrasivo de SiC hasta la granulometria 2000 y pulido con pafio y alimina de
3,1y 0,05 um, con el fin de obtener una superficie especular. Una vez preparadas
las muestras, con el objeto de revelar su microestructura, se atacaron con una
solucion compuesta por 10 ml de acido acético, 6 gramos de acido picrico y 100
mililitros de etanol (95%), durante un tiempo de 5 segundos segun la norma ASTM
E 407 [18].

Las muestras fueron caracterizadas mediante microscopia éptica (MO) con uso del

microscopio 6ptico Olympus GX-71, ubicado en el laboratorio de microscopia de la
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Escuela de Ingenieria Metallrgica y Ciencia de Materiales (UIS), microscopia
electrénica de barrido (MEB) utilizando un microscopio electrénico de la marca
JEOL JSM-6490LV de la Universidad de Antioquia, con objeto de evaluar las
caracteristicas microestructurales de la aleacion fabricada y su composicion
elemental mediante espectrometria de dispersion de energia de rayos X (EDS). Las
fases de las muestras fueron determinadas mediante difraccion de rayos X (DRX)
con difractobmetro marca Bruker modelo D8 del Parque Tecnolégico de Guatiguara
(UIS).

El ensayo de microdureza Vickers se realiz6 a cada una de las probetas aplicando
una fuerza de 50 g, para ello se utilizd el micro-durometro Innovatest que se
encuentra ubicado en el laboratorio de microscopia de la Escuela de Ingenieria
Metalurgica y Ciencia de Materiales (UIS). La carga de indentacion fue escogida de

acuerdo a la literatura [19].
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4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. CARACTERIZACION DE LA MATERIA PRIMA
Los resultados de composicion quimica de la materia prima empleada para la
fabricacion de la aleacién, obtenidos mediante fluorescencia de rayos X (FRX) se

presentan en la Tabla 6.

Tabla 6. Resultados obtenidos por FRX de la materia prima.

Materia Composicion quimica (% en peso)
prima Mg Al Zn Fe Si Mn Cr Cu ClI Ga
(metales)

Magnesio 99,75 0,02 0,11 0,01 0,01 0,05 0,01
Aluminio 0,62 9867 0,02 0,18 0,45 0,01
Zinc 0,04 99,45 0,05 04 0,02 0,03

Los resultados arrojaron que el Mg presentd 99,75% de pureza, el Al 98,67% vy el
Zn 99,45%; se considera que los materiales presentaron la pureza adecuada para

emplearse en la fabricaciéon de la aleacion AZ91.

4.2. FABRICACION DE LA ALEACION

Como se menciond en la metodologia, el proceso de fusion de la aleacion fue dificil
de realizar ya que el pirémetro optico no pudo cumplir su funcion debido a que los
humos de magnesio ocasionaron obstruccién en la medida de temperatura. Por
esto, en el proceso no fue facil controlar la temperatura por lo que se decidi6é
realizarlo midiendo los tiempos de cada etapa (calentamiento de crisol, aumento de

la potencia, oxidacién y colada).
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En esta etapa se obtuvieron tres muestras: M1, fabricada con molde de acero con
atmésfera al vacio; M2, molde de acero con atmdsfera de argén y M3, molde de Cu
con atmésfera de argon (anexo 3). Las pérdidas del proceso fueron calculadas de
la diferencia entre la carga y el material que quedd en el molde, mas el material que
quedo en el crisol (anexo 4). Es importante sefalar que hubo salpicaduras durante
el proceso que no pudieron ser cuantificadas y ademas en las paredes del horno se
depositdé 6xido de magnesio en polvo debido a la evaporacién del mismo a pesar
gue el horno tenia una atmésfera al vacio o con Argén. En la muestra M1 no se
calcularon las pérdidas, ya que no fue posible medir el material restante en el crisol
y en el resto del horno. Los resultados de las pérdidas totales del proceso se
muestran en la Tabla 7.

Tabla 7. Resultados de las pérdidas totales del proceso.

Resultados
M1 M2 M3
Peso final muestra 1,159 1,699 0,749
Pérdidas totales
(Oxidacion + pérdida de 24,2% 36,6%
material)

4.3. CARACTERIZACION DE LAS ALEACIONES OBTENIDAS

Las micrografias obtenidas mediante microscopia éptica (MO) de las aleaciones M1,
M2 y M3, a diferentes aumentos se muestran en la Fig. 4. De forma general, se
puede apreciar una microestructura tipica de colada, con una matriz de fase a-Mg
(solucién sélida de Al en Mg) y presencia de un componente intergranular, el cual

se encuentra en mayor proporcion en la muestra M2 (Fig. 4 b).
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Con el fin de analizar con mayor detalle la microestructura de las muestras, se
realizd un andlisis mediante MEB. Las micrografias obtenidas a diferentes

aumentos se muestran en la Fig. 5.

Se puede observar que la fase a-Mg rodeadas por el componente intergranular,
cuya morfologia corresponde al eutéctico parcialmente divorciado de fase By a-Mg,
el cual, como se observé mediante MO, se encuentra en mayor proporcion en la
muestra M2 (Fig. 5). Esta diferencia microestructural podria asociarse a posibles
pérdidas de magnesio durante el proceso de fusion, que pudieron ocasionar un
enriguecimiento de aluminio en el liquido, desplazando de esta forma la
composicion de la aleacion a la derecha del diagrama de equilibrio (Fig. 6),
presentando de esta forma una elevada cantidad de eutéctico.
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Figura 4. Micrografias obtenidas mediante microscopia éptica a 100x. a) M1,
molde de acero con atmdsfera al vacio, b) M2, molde de acero con atmosfera

de argén, c) M3, molde de Cu con atmosfera de argon.
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Figura 5. Micrografias obtenidas mediante microscopia electrénica de barrido
(MEB) a diferentes aumentos de las muestras: M1, molde de acero con
atmosfera al vacio; M2, molde de acero con atmdsfera de argon; y M3, molde

de Cu con atmésfera de argén.
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Figura 6. Diagrama de fases Mg-Al.
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Para comprobar la hipétesis planteada, y conocer de forma aproximada los
porcentajes en peso de cada uno de los elementos mayoritarios de las muestras
obtenidas, se realizo un analisis EDS cuyos resultados se muestran en la Tabla 8.
Se puede ver que la muestra M2 posee un porcentaje en peso de aluminio de
18,41%, siendo éste mayor que el contenido en las otras muestras, superandolas
en casi el doble, corroborando de esta forma el analisis microestructural realizado.
Este enriquecimiento en aluminio pudo tener su origen posiblemente a la reactividad

del magnesio, que en este caso fue mas sensible en la fusion.

Como se mencion6 anteriormente, fue dificil manejar la temperatura de la bobina
del horno de induccidn, por lo que la muestra M2 pudo tener una temperatura mayor
de fusion que las otras, generando mayor oxidacion del magnesio y enriquecimiento
en aluminio. Las otras muestras M1 y M3 presentaron una composicién elemental

similar y se acercan mas a la composicion quimica de la aleacion AZ91.
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Tabla 8. Analisis composicional de las aleaciones, obtenido mediante EDS.

M1 M2 M3
Mg 88,66 79,40 87,80
% Peso Al 9,41 18,41 10,73
Zn 1,94 2,19 1,47

La Fig. 7 muestra el andlisis lineal de EDS realizado a la muestra M2 en la zona del
eutéctico. Se puede observar que el eutéctico estd enriquecido en aluminio,
mientras que la pequefia cantidad de zinc (2,19%) no cambia a lo largo del andlisis
lineal. El comportamiento del analisis lineal presenta las mismas caracteristicas para

las otras dos muestras.

Figura 7. Perfil de composicién lineal EDS de la aleacién M2. a) Seccidn
tomada para el andlisis, b) Espectro EDS. Intensidades de los diferentes

elementos constitutivos a lo largo del EDS lineal ¢) Mg, d) Al e) Zn.
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En la Fig. 8 se muestran los difractogramas de las muestras M1, M2 y M3, obtenidos
mediante DRX. Como se puede apreciar en todas las muestras se tiene la presencia
de Mg y de fase B (Mgi7Al12), fases caracteristicas en este tipo de aleacidén. Se ve
claramente que los maximos de difraccion asociados a la fase B tienen mayor
intensidad en la muestra M2 comparada con las otras muestras, 0o que puede
asociarse con la mayor cantidad de fase B en esta aleacion, lo que corrobora los

resultados obtenidos mediante las técnicas microscopicas.

Figura 8. Difractograma obtenido de las muestras M1, M2 y M3.
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4.4. MICRODUREZA VICKERS

En la Tabla 9 se presentan los resultados del perfil de microdureza hallados en las
muestras. Se puede observar que la muestra M2 tiene una mayor microdureza con
un valor promedio de HV 151 mientras que las muestras M1 y M3 presentan una

microdureza similar de HV 84 y HV 85 respectivamente.

Tabla 9. Resultados de la prueba de microdureza Vickers de las aleaciones

obtenidas.
Dureza Vickers (HV)
1 2 3 4 5| e || e
estandar
M1 79,4 87,4 88,7 88,2 78,1 84,36 5,16
M2 138,2 162,2 165 145,4 145,1 151,18 11,73
M3 87,1 84,6 82,7 85,8 86,1 85,26 1,68

Relacionando la microdureza obtenida con la microestructura y composicion de la
aleacion se puede establecer que la muestra M2 tienen una mayor dureza debido
gue presenta mayor cantidad de fase eutéctica con respecto a las otras dos

muestras M1 y M3.

4.5. COMPARACION MICROESTRUCTURAL DE LAS ALEACIONES

OBTENIDAS CON UNA ALEACION COMERCIAL.

Para hacer el analisis comparativo en términos microestructurales de las aleaciones
obtenidas con una aleacion comercial AZ91 proveniente de colada, encontrada en
la literatura, se selecciond la muestra M3. La figura 9 muestra las micrografias
obtenidas mediante microscopia Optica de las dos aleaciones, tomadas a diferentes
aumentos. Las dos aleaciones presentan la microestructura tipica de la aleacién

AZ91 obtenida por colada, constituida por una matriz de fase a -Mg y un eutéctico
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parcialmente divorciado de fase B y a. De forma detallada se puede observar que
la aleacién M3 presenta una microestructura ligeramente mas fina, comparada con
la aleacion comercial. También es evidente en la aleacién comercial la presencia de
precipitados de Mn-Al de tamafio relativamente grande. En términos generales, se
puede decir que las aleaciones M1 y M3 obtenidas en el laboratorio presentan una

microestructura muy similar a la encontrada a la aleacion comercial.

Figura 9. Comparacion de micrografias obtenidas mediante microscopia
Optica. a) Aleacion AZ91 comercial a 200x. b) Aleacion AZ91 M3 obtenida en el
laboratorio a 200x.
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5. CONCLUSIONES

En este trabajo de grado se elaboraron en un horno de induccion aleaciones de

magnesio AZ91 a escala de laboratorio y se obtuvieron las siguientes conclusiones:

En ensayos preliminares se pudo determinar que el tiempo de proceso tiene una
influencia significativa ya que tiempos cortos de proceso no se lograba la fusiéon
total del material y un tiempo muy largo generaba oxidacioén e incluso la pérdida
total de la carga. Por otro lado, el material del molde no ejercio una influencia
significativa debido a que la colada se hizo dentro del horno, manteniendo las

mismas condiciones de temperatura para los dos moldes.

Por la dificultad de controlar la temperatura exacta del horno al momento de
realizar la fusion en cada una de las muestras no se logré medir las pérdidas por
oxidacion, siendo posible calcular solamente las pérdidas totales del proceso.
Sin embargo, de acuerdo al andlisis microestructural y de composicion quimica
elemental se identificd que la muestra M2 tuvo mayor pérdida por oxidacion de
magnesio asociado a la alta temperatura que pudo tener el horno debido a que

no se tenia control de ella ocasionando un enriquecimiento en aluminio del bafio.

Los estudios de caracterizacidon microestructural realizados tanto por MO y MEB
a cada una de las muestras obtenidas revelan que M1 y M3 presentaron una
microestructura correspondiente a la aleacién de magnesio AZ91 comercial, con
una fase a rica en Mg y un eutéctico [a-Mg + fase ] parcialmente divorciado.
Ademas, se mantuvieron en los rangos de composicion elemental de acuerdo a
los resultados obtenidos por DRX, mientras que la muestra M2 no corresponde
a una aleacion AZ91, teniendo mayor porcentaje en peso de Al (18,41 %) lo que

muestra en su microestructura mayor cantidad de eutéctico.
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e Las muestras M1 y M3 presentan unas caracteristicas microestructurales muy
similares a la presentada por al aleacion comercial, encontrada en la literatura,
cumpliendo satisfactoriamente con el acercamiento a la fabricacion de la

aleacion comercial a escala de laboratorio.
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6. RECOMENDACIONES

En este trabajo se propuso fabricar la aleacion comercial de magnesio AZ91 con
una metodologia desarrollada en el laboratorio de fundicion de la universidad; la
cual permite alcanzar los resultados y propiedades compatibles caracteristicos de
ella.

Los resultados indican que se alcanz6 el objetivo propuesto sin embargo es
necesario continuar las investigaciones hasta aqui realizadas. Para ello, se plantean

las siguientes recomendaciones.

e Trabajar con una atmoésfera de CO: y utilizar sales protectoras para el bafio

liquido para disminuir las pérdidas de magnesio por oxidacion.

e Realizar el proceso de fusion en un horno diferente al de induccion posiblemente
un horno eléctrico para tener un mejor control de la temperatura y evitar el

sobrecalentamiento de la carga y su posterior oxidacion.

e Adicionar pequefias cantidades de Mn, caracteristico de la aleacion comercial

pero que no se implemento en este proyecto.
e Efectuar estudios para el tratamiento, valorizacion y utilizacion de los residuos

generados durante el proceso, como lo son los gases emitidos por la oxidaciéon

del magnesio.
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ANEXOS

Anexo A. Horno de induccién con atmdsfera controlada por argdn de la casa
comercial “ASEG GALONI”. a) Vista general del horno, b) vista interna del

horno.

51



| &

Tg‘é

52



Anexo B. Ventana de observacion de las etapas del proceso de fundicion de
la aleacién AZ91 a) Crisol rojo, b) presencia de humos producto de la
oxidacion del Mg, c) Ventana totalmente tapada por los humos.
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Anexo C. Moldes utilizados para la fabricacion de la aleacion AZ91 a) molde

de acero, b) molde de cobre.
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Anexo D. a) Crisol luego del proceso de fabricacién con presencia de Mg
oxidado y parte del material que no alcanzé el proceso de fundicion, b)

Botdn obtenido del material que alcanzo6 la colada.
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