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RESUMEN

Se caracteriz6 la microestructura de una aleacion de magnesio AE44 mediante el uso de la microscopia Optica, microscopia
electronica de barrido y difraccion de rayos X; encontrandose que la aleacion evaluada presenta una estructura dendritica
parcialmente desarrollada, con a-Mg como fase primaria y precipitados de AI,RE, ALRE y Al;;RE; en la zona
interdendritica. La presencia de estas fases es atribuida a la relacion entre el La y Ce que favorece la aparicion de la fase
AlRE, lo que permitiria el uso de esta aleacion a temperaturas superiores a los 200°C bajo condiciones de termofluencia.
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MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF AN AE44 MAGNESIUM ALLOY
ABSTRACT
Optical microscopy, scanning electron microscopy and X-ray diffraction were used to characterize the microstructure of an

AE44 magnesium alloy. The evaluated alloy showed a primary a-Mg partially dendritic structure with AILRE, ALRE and
Al RE; precipitates in the interdendritic zone. The presence of these phases is related with the balance between La and Ce,

which allows the formation of the AI4RE phase and the use of the alloy at temperatures above 200°C.
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INTRODUCCION

Las aleaciones de magnesio son cada vez mas utilizadas
por la industria aeroespacial y automotriz, ya que debido a
su bajo peso, conducen a una reduccion importante del
peso de los componentes en donde son utilizados. Con la
reduccion del peso de los vehiculos se reducen las
emisiones de gases con efecto invernadero y se mejora el
rendimiento del combustible, lo que incide de manera
positiva sobre el ambiente. Sin embargo, la inestabilidad
de las aleaciones de magnesio frente a la corrosion limita
su uso bajo condiciones agresivas [1].

Con la adicion de aluminio y otros elementos aleantes se
mejoran las propiedades de las aleaciones de magnesio.
La aleacion AZ91D se utiliza en la fabricacion de algunas

partes de vehiculos, como tapavalvulas; mientras que las

aleaciones AMS50 y AM60 son frecuentemente utilizadas
en la construccion de paneles de instrumentos. La
microestructura de estas aleaciones esta formada por una
matriz de o-Mg, con precipitados de Mgj;Al;, y fase
AlgMns; sin embargo, su uso estd limitado a temperaturas
inferiores a 120°C debido a la inestabilidad de los
precipitados. Las aleaciones disefiadas para trabajo a altas
temperaturas incluyen la adicion de aluminio para mejorar
la moldeabilidad y de tierras raras para aumentar la
resistencia a la temofluencia [2].

Entre las aleaciones de magnesio aleadas con aluminio y
tierras raras, la aleacion AE42 presenta la formacion de
las fases Al;;RE; y ALLRE en zonas interdendriticas,

donde esta ultima es la responsable de la resistencia a la
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termofluencia. A temperaturas superiores a los 150°C, la
fase Al;;RE; se descompone en ALRE y libera aluminio
(ver ecuacion 1), el cual puede reaccionar con el magnesio
para formar Mg;;Al;; a través de la ecuacion 2 [3]. De
modo que se induce la formacion de la fase Mgj;Al},
inestable a altas temperaturas, de manera general (sin
balancear) dicha formacién se puede expresar a través de

la ecuacion 3.

Al;;RE; - 3ALRE + 54l Ec. 1

12Al + 17Mg - Mg,,Al;, Ec.2

Al;,RE; + Mg -
ALRE + Al(en solucion sOlida con Mg) + Mg,;Al,
Ec.3

Incrementando la concentracion de tierras raras es posible
suprimir la formacion de la fase Mg;;Al;; [3], permitiendo
el uso de la aleacion a temperaturas superiores; sin
embargo, algunos autores detectan pequenas fracciones de
Mg;;Aly; [2], Al;1RE; [4,5] y/o ALRE en las aleaciones
AE44 [6,7,8], de modo que la caracterizacion de la
aleacion no ha sido concluyente. Igualmente, algunos
autores atribuyen la pérdida de propiedades mecanicas,
como termofluencia [9], o quimicas, como corrosién [10],
a la presencia de la fase Mg;;Al;,, producto de la
desestabilizacion del Al;;RE; en zonas interdendriticas
mientras que otros autores descartan el efecto [11].

En el presente estudio se presenta la caracterizacion de la
aleacion de magnesio AE44 por diferentes técnicas como
una via para elucidar la microestructura de la aleacion, las
fases presentes en la zona interdendritica y poder estimar

las propiedades mecanicas del mismo a altas temperaturas.

MATERIALES Y METODOS
Para la caracterizacion del material, se utilizaron cupones
de 10x10 mm’ de una aleacion de magnesio AE44

obtenida por un proceso de fundicion a alta presion. Los
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cupones se desbastaron con papeles de carburo de silicio
de 240, 320, 400 y 600 grit y se pulieron con suspension
de alimina de 0,3um. Las muestras pulidas hasta obtener
superficie especular se atacaron quimicamente con HF al
24% para oscurecer la zona interdendritica.

Los cupones pulidos y atacados quimicamente fueron
evaluados mediante el uso de un microscopio Optico
marca Olimpus y un microscopio electrénico de barrido
(MEB) JEOL JSM-6390. La composiciéon quimica semi-
cuantitativa fue evaluada mediante un espectrometro EDS
Oxford INCA x-sight acoplado al MEB. Las fases
presentes fueron evaluadas con un difractobmetro marca
Bruker Modelo D8 Advance bajo configuraciéon Bragg-
Bretano (0-26), con radiacion de CuKa (A=1,5406A),
velocidad de rotacion de 30rpm, barrido 26 de 15°a 50°y
un paso de 0,02° cada 1,5s.

RESULTADOS Y DISCUSION

Las aleaciones Mg-Al solidifican formando brazos
dendriticos primarios bien desarrollados y secundarios de
o-Mg, mostrando simetria hexagonal o de orden 6 para
porcentajes de aluminio cercanos al 9%, similar a un copo
de nieve [12] con la fase eutéctica (solucion sélida rica en
aluminio y Mg;Al};) en la zona interdendritica. En la
figura 1 se presenta la microestructura de la aleacion de
AE44 tomada mediante un microscopio optico, en la cual
la fase primaria o o-Mg presenta una morfologia de
transicion entre celular y dendritica. En la figura 2 se
presenta el detalle de una dendrita, cuyos brazos primarios
tienden a la formacion de una estructura parcialmente
hexagonal, sin embargo, por el bajo contenido de aluminio
(3,59%wt) la estructura dendritica no esta completamente
desarrollada.

La aleaciéon AE44 pertenece a la serie Mg-Al-RE, donde
las siglas RE corresponden a tierras raras (rare earth).
Dichos elementos son agregados para suprimir la
precipitacion de la fase Mgy;Aly, producto de la reaccion
eutéctica [13]. En este tipo de aleaciones, las tierras raras

son agregadas en forma de mezclas, con combinaciones
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entre La, Ce, Pr y Nd; sin embargo, el elemento
predominante sera el responsable de los precipitados
encontrados en la zona interdendritica. Asi, las aleaciones
con relacion La/Nd<0,7 tienden a formar precipitados de
tipo ALRE, pero para relaciones La/Nd>0,7 se forma
Al}|RE; [4]. Asi mismo, para aleaciones Mg-Al con 4%wt
de La se forma preferencialmente la fase Al,;La;, mientras
que para aleaciones con 4%wt Ce se forma Al;Ce; y
Al,Ce [14]. En la tabla 1 se presenta la composicion de la
aleacion AE44 estudiada, la cual presenta mezcla de La y

Ce, la cual fue obtenida mediante analisis por EDS

realizado sobre un area de la muestra (ver figura 3).

» 1, A 3
e y -

Fig. 1. Microestructura de la aleacion AE44

Tabla 1. Composicion de la aleacion AE44 estimada de
los analisis por EDS (% en peso)
Aleacién Mg Al La Ce

AE44 92,44 4,22 1,35 1,99

Para determinar las fases presentes en la zona
interdendritica de la aleacion AE44 en estudio, se tomaron
imagenes en distintas zonas del material a través del MEB
en modo de electrones retro dispersados. En funciéon de
los distintos contrastes encontrados, se realizaron analisis
por EDS y se asocié la composicion a cada morfologia.
De este modo se encontraron 3 morfologia predominantes,
particulas brillantes con bordes definidos (A), bastones
alargados (estructura laminar) con tonalidades grises (B) y

particulas con bordes difusos (C); siendo B la fase
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mayoritaria. Igualmente, se tomaron EDS para estimar la
composicion de cada fase (ver figura 4). Las
composiciones y fases determinadas se presentan en la
tabla 2; de este modo, si RE=Ce/La [4], se puede
considerar que las particulas brillantes son de fase AI4RE,
mientras que los bastones pueden ser Al;RE; y las

particulas difusas o C estan formadas por fase Al,RE.

Fig. 2. Detalle de una dendrita parcialmente hexagonal de
la aleacion AE44

Spectrum 1

2 4 6 8 10 12 14 1
Full Scale 4901 cts Cursor: 0.000 keV|

Fig. 3. Analisis por EDS realizado sobre la muestra

Tabla 2. Composicion elemental, estimada de los analisis
de EDS, de las distintas morfologias presentadas por la
muestra estudiada.

Composicion (% en peso) Relacion
Morfologia
Mg Al La Ce Al/(Ce/La)
A 91,82 | 7,24 | 0,33 | 0,61 3,94
B 91,14 | 7,55 | 0,42 | 0,88 3,60
C 94,69 | 3,65 | 0,59 | 1,07 2,00

Durante la solidificacion de este tipo de aleaciones, la fase

primaria de Mg-o se forma a partir del liquido a
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temperaturas cercanas a 630°C [13], mientras que las
tierras raras son segregadas preferencialmente hacia la
intercara solido-liquido [15] debido a su baja solubilidad
en magnesio [16], donde se combinan con el aluminio
para formar precipitados como los encontrados en la
aleacion en estudio: Al;RE;, ALRE y/o ALRE. La
mayoria de los autores [2,4,6,10,14] indican la presencia
de la estructura laminar en las aleaciones AE44, donde su
composicion coincide con la determinada mediante EDS
en este estudio; en cuanto a los precipitados finos, algunos
autores reportan precipitados globulares [2], cubos [15] o
poligonos [14] de ALRE, poligonos irregulares [15] de
Al nRE(g9 y particulas en forma de pétalo (petal like)
sobre zonas de union de varios bastones [14] con
composicion Al RE;.

Algunos autores [17, 18] consideran que los precipitados
ALRE y Al;;RE; son similares; sin embargo, Gao y sus
colaboradores [19] han demostrado mediante mediciones
de calorimetria diferencial (DSC) que los precipitados son
distintos, ya que difieren en composicion y estructura
cristalina: el precipitado AILRE es un tetragonal centrado
en el cuerpo con 10 atomos en su celda unitaria, mientras
que el Al;;RE; es ortorrdmbico centrado en el cuerpo con
28 atomos por celda unitaria [20]. La formacion del
precipitado ALLRE consume el aluminio excedente y evita
la formacion de la fase Mgy;Al,, [21] lo que mejora las
propiedades de la aleacion AE44. Igualmente, la
formacion de precipitados de distinta naturaleza, reduce la
aparicion del precipitado Al;;RE; [20] el cual puede
conducir a la formacién de la fase Mg;;Al;, producto de
su desestabilizacion a altas temperaturas [3], lo que
limitaria el uso de la aleacion AE44 y reduciria su
resistencia a la termofluencia.

Para corroborar la presencia de las fases determinadas
mediante el analisis por EDS realizado a la aleacion en
estudio, se utilizd la técnica de difraccion de rayos X
(DRX). La presencia de tres picos fuertes entre 32-37°
(20) permitieron la identificacion de la fase Mg-o como

fase mayoritaria (ver figura 5). En cuanto a las fases
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presentes en la zona interdendritica, al estar en menor
proporcion en la aleacion, presentan picos con bajas
intensidades  que  dificultan su  identificacion;
adicionalmente, las fases formadas entre aluminio y tierras
raras presentan picos comunes. Para la identificacion
positiva de la presencia de la fase AILRE en la aleacion de
estudio, se tom6 en consideracion la presencia de dos
picos pequeiios de baja intensidad (entre 33-35° en 20)
ubicados entre dos picos de alta intensidad
correspondientes a la fase Mg-o [22]. De manera general,
la presencia de la fase Alj;La;; se puede confirmar por la
presencia de un pico de baja intensidad cercano al
segundo pico de alta intensidad del Mg-a a 34° (20); sin
embargo, este pico es también comin a la fase AILRE, por
lo que no permite discernir la presencia de alguna de las
dos fases. Powell y sus colaboradores, ademds de los dos
picos anteriores considera la forma del pico a 22° (20); de
tal manera que confirma la presencia de la fase AI4RE por
la presencia de un pico ancho, mientras que la fase
Al;;RE; presenta un pico doble para el mismo angulo [3];
pero, debido a la baja intensidad de dicho pico, el mismo
no fue utilizado para afirmar la presencia de alguna de las
dos fases. En el caso de la aleacion en estudio, se utilizo el
pico cercano a 29° (20) para confirmar la presencia de la
fase Al;;RE;[2,3,4,20], ya que este pico no esta asociado
a difracciones provenientes de las otras dos fases
detectadas por EDS (ALRE o ALRE). Asi mismo, la
presencia de la fase ALLRE fue corroborada mediante la
presencia del pico a 32° (268) de baja intensidad ubicado
antes del primer pico de alta intensidad del Mg-a [2,3]. Se
descarto la presencia de la fase Mg ;Al},, ya que esta fase
presenta un pico principal alrededor de 40° (26) que no
fue observado en el patron de difraccion analizado [23].

De acuerdo a lo anterior, la aleacion AE44 estudiada
podria ser utilizada a temperaturas superiores a los 120°C
debido a la ausencia de la fase Mgi;Al;, que va en
detrimento de las propiedades mecénicas de las aleaciones
de magnesio. Asi mismo, la presencia de la fase Al;;RE;

limita el uso de la aleacion durante tiempos prolongados a
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temperaturas superiores a los 150°C, debido a la
posibilidad de descomposicion y posterior formacion de la
fase Mg;;Aly,. Pero, para la aleacion estudiada, la relacion
Ce/La favorece la formacion de la fase ALRE durante la
solidificacion de la aleacion. La presencia esta fase
favorece la reaccion de la fase Al;;RE; con el aluminio
disuelto en la matriz de Mg-a, previniendo la formacion

de la fase Mg;,Al;; por descomposicion térmica [20, 21].

Fig. 4. Imagenes tomadas por MEB de la aleacion AE44:
(a) Modo de electrones retrodispersados, (b) y (c) detalle
en modo de electrones secundarios.
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Adicionalmente, la  presencia de  compuestos
intermetalicos es responsable del endurecimiento por
dispersion de la fase a-Mg en este tipo de aleaciones. A
altas temperaturas, la fase Al;;|RE; se puede transformar a
la fase ALRE, manteniendo su forma laminar pero
engrosandose [24], lo que va en detrimento de las
propiedades mecanicas de la aleacion. Esto puede ocurrir
a temperaturas superiores a los 150°C. Sin embargo, a esta
temperatura, la fase AIRE mantiene sus propiedades y
puede contribuir al endurecimiento de la aleacion. Como
consecuencia, se incrementa la temperatura de operacion
de la aleacion, ya que la fase AI,RE se descompone a

temperaturas superiores a los 200°C [25].
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Fig. 5. Difractograma de rayos X de la aleacion AE44.

CONCLUSIONES

La aleacion AE44 estudiada presenta una estructura
dendritica parcialmente desarrollada, con a-Mg como fase
primaria y precipitados de ALRE, ALRE y Al;|RE; en
zona interdendritica. Para la aleacion estudiada, el balance
entre las tierras raras presentes (Ce y La) pareciera
favorecer la formacion de precipitados ALRE. La
presencia de esta fase brinda mayor estabilidad y

resistencia a la termofluencia a altas temperaturas.
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