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RESUMEN

La superplasticidad esta caracterizada por una extensa deformacidn plastica previa a la fractura, generalmente
a elevada temperatura. En el modo de superplasticidad por estructura fina, el deslizamiento de fronteras de
grano es el mecanismo que controla la deformacion superplastica. Para lograr esta estructura de grano fino se
puede utilizar algin proceso que introduzca una deformacidn pléstica severa, como el Procesamiento por
Friccién Agitacion (FSP). Sin embargo, se debe tener en cuenta la estabilidad térmica de la estructura obteni-
da, la cual estd asociada a la capacidad que tiene la misma de soportar calentamientos sin que se produzca
crecimiento anormal de grano. Por otra parte, el interés por obtener estructuras mas livianas en la industria
del transporte ha promovido a la incorporacién de las aleaciones de magnesio.

El objetivo de este trabajo es analizar la estabilidad térmica de una aleacién de magnesio AZ31 proce-
sada por friccion agitacion.

A partir de un lingote de AZ31 se obtuvieron chapas de 3 mm de espesor en condicion inicial “as
cast”. Estas chapas fueron procesadas por friccion agitacion bajo condiciones de procesamiento determinadas.
Sobre muestras procesadas se realizaron tratamientos térmicos a 300, 350, 400 y 450 °C por un tiempo de 10,
30 y 60 minutos. Estas 12 condiciones mas el material base y el material “como procesado” fueron prepara-
das para observacion metalogréafica, obteniéndose el tamafio de grano promedio asi como la distribucion de
tamafio de grano. Asimismo, se determinaron perfiles de microdureza Vickers en cada una de las muestras
analizadas. Se evalla la cinética del crecimiento de grano en funcion de la temperatura y el tiempo, siendo
estos resultados de gran utilidad para el analisis del comportamiento superplastico de estas muestras procesa-
das en futuros trabajos.

Palabras clave: aleaciones de magnesio, Procesamiento por Friccidn-Agitacion (FSP), estabilidad térmica,
tamafio de grano.

ABSTRACT

Superplasticity is defined by an extended plastic deformation previous to fracture, generally at high tempera-
tures. In the mode of fine structures superplasticity, grain boundary sliding is the controlling mechanism. To
achieve this fine grained structure it could be used any Severe Plastic Deformation (SPD) process like Fric-
tion Stir Processing (FSP). Nevertheless, it must be consider the thermal stability of the microstructure pro-
duced, which is related to its capacity to resist heating without experiment abnormal grain growth. The use of
magnesium alloys has been promoted in the automotive industry in order to reduce weight of the structures.

The aim of this work is to study the thermal stability of the AZ31 friction stir processed microstruc-
ture. Sheets of 3 mm thickness were obtained in as cast condition. These sheets were FSProcessed. Samples
of AZ31 FSPed were heat treated to 300, 350, 400 and 450 °C, during 10, 30 and 60 min. These 12 condi-
tions plus the base material were microstructurally characterized. Vickers microhardness profiles were also
measured. Grain growth kinetics was analyzed and related with time and temperature.
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1. INTRODUCCION

Debido a la necesidad de disminuir el peso de componentes de la industria del transporte, las aleaciones de
magnesio han ido tomando importancia a causa de su baja densidad (1,7 g/cm3) y al mismo tiempo una bue-
na relacion resistencia/peso. La aleacion AZ31 ha venido siendo utilizada en el Gltimo tiempo para la fabrica-
cion de elementos estructurales. Sin embargo, la estructura hexagonal compacta (hcp) del magnesio y sus
aleaciones limita la conformabilidad del material.

El refinamiento de grano es un método efectivo para obtener una estructura con propiedades super-
plasticas, promovido por la activacion del mecanismo de deslizamiento de borde de grano [1]. Se requieren
tipicamente un grano fino con menos de 10 um de didmetro y velocidades de deformacién moderadas para
activar este mecanismo de deformacion de alta temperatura. Debido a que las temperaturas de conformado
superpléstico se encuentran entre 0,5-0,8 de la temperatura de fusién en grados Kelvin, una microestructura
con propiedades superplasticas debe poseer no solo un tamafio de grano fino, sino también una considerable
estabilidad térmica a la temperatura de conformado [2].

Una de las formas mas comunes para lograr un refinamiento de grano es aplicando alguna técnica de
deformacidn plastica severa (SPD). Este tipo de procesamiento de conformado de metales produce muy altas
deformaciones plasticas del material sin cambios significativos en la forma original de la pieza. ECAP (Equal
Channel Angular Pressing), HPT (High Pressure Torsion), ARB (Accumulative Roll Bonding) y FSP (Fric-
tion Stir Processing) entre otros se han aplicado con esta finalidad en los dltimos afios [3-7].

El FSP es una técnica derivada de la soldadura por friccion agitacion (FSW) que resulta ser una alter-
nativa efectiva para la obtencién de una refinamiento de grano con aptitudes superplasticas. A partir de una
herramienta no consumible, de forma cilindrica con un hombro y un pin central. El pin de la herramienta pe-
netra el material a procesar y el calor generado por friccion por el pin y el hombro plastifica el material y la
rotacién produce la agitacion y mezclado. Como consecuencia de la accién de la herramienta sobre el mate-
rial se generan zonas con diferentes microestructuras, cominmente denominadas como zona agitada (SZ),
zona termo-mecanicamente afectada (TMAZ) y zona afectada por el calor (HAZ) [2,8].

Una estructura de grano refinado obtenido mediante alguna técnica de deformacion plastica severa,
puede presentar al ser sometida a ciertas condiciones de temperatura y tiempo un crecimiento normal [3,5] o
anormal de grano [7], pudiendo definirse una determinada estabilidad térmica de la estructura refinada. Se le
atribuyen estos resultados a los parametros del procesamiento, siendo otro factor de relevancia la condicion
de partida del material, pudiendo ser en general laminado, extruido, fundido u otra. Sin embargo, es escasa la
informacidn disponible respecto de este Ultimo aspecto sobre la estabilidad térmica de materiales procesados.

El objetivo del presente trabajo es evaluar la estabilidad térmica de una estructura refinada de una
aleacion de Mg del tipo AZ31 colada, obtenida mediante FSP.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1 Material Base

En el presente trabajo se estudié una aleacion de Mg del tipo AZ31 en condicion “como fundida”. En la Ta-
bla 1 se muestra la composicion quimica del material empleado expresada en porcentaje en peso (wt%).

Tabla 1: Composicion quimica del AZ31 estudiado (Wt%).

MATERIAL

Al

Zn

Mn

Fe

Ni

Mg

AZ31

2,97

0,85

0,7

0,002

0,001

Bal.

La composicién quimica del material corresponde a la de la aleacion en estudio. En la Figura 1 se
muestra una imagen de la microestructura de partida del material. Pueden verse granos equiaxiados de gran
tamafio, con presencia de maclas. El tamafio de grano inicial fue de 194 micrones y la microdureza Vickers
(HVO0,2kg) fue de 45.
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a
Figura 1: Microestructura inicial del AZ31, a- Microscopia 6ptica, b- Microscopia electrénica de barrido.

2.2 Procesamiento FSP

A partir de un lingote fundido de este material se mecanizaron placas de 150x50x3mm para Procesamiento
por Friccion-Agitacion (FSP). El procesamiento se realizd de acuerdo a los parametros mostrados en la Tabla
2.

Tabla 2: Parametros de FSP del AZ31.

MATERIAL |VEL.ROT. |VEL.AVANCE |ANG. INCL.
(RPM) (MM/MIN) ©)
AZ31 903 35 15

Para esto se emple6 una maquina herramienta adaptada para este proceso. La herramienta empleada
presenté un hombro céncavo de 12 mm de didmetro, un pin cénico con tres caras planas de 2,8 mm de longi-
tud y 3,5 mm de didmetro en la base mayor del cono y fue construida en acero para herramientas del tipo H13.

2.3 Caracterizacion de muestra procesada FSP

A partir de la placa procesada por FSP se extrajeron se realiz6 la caracterizacion macro y microestructural
sobre un corte transversal que fue preparado para observacién metalografica. Mediante microscopia 6ptica se
analizo la presencia de defectos asociado al FSP y se evalud la microestructura en las distintas zonas. Particu-
larmente en la zona recristalizada (WN) se llev6 a cabo un andlisis de tamafio de grano en cinco zonas sobre
la linea central del material procesado, equidistantes en el espesor, desde la superficie hasta la base.

Para esto se desarroll6 un programa en OCTAVE® que permite analizar imégenes digitales de la mi-
croestructura, entregando como resultado la medicién de los tamafios de los granos en cada imagen (Figura
2), asi como un anélisis estadistico de los mismos. A partir de la distribucion de tamafios de grano obtenida,
se ajustd una funcién gamma, de la que se obtuvieron las constantes que la definen, para cada una de las zo-
nas analizadas.

a

Figura 2: Imagen de entrada (a) y de salida (b) del programa desarrollado para analisis de imagenes.
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Asimismo, se realizd un mapeo de microdureza Vickers (HV0,2 kg) de acuerdo a lo mostrado en la
Figura 3, obteniéndose mapas de microdureza de la zona procesada.
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Figura 3: Mapeos de microdureza Vickers en la zona central del WN.

2.4 Estabilidad Térmica

A partir de la placa procesada se extrajeron muestras de 20x10x3 mm que involucraban a todo el volumen
procesado y se las someti6 a distintos tratamientos térmicos en un horno de camara, a fin de evaluar la estabi-
lidad térmica de la estructura obtenida mediante el FSP. En la Tabla 3 se muestran los distintos tratamientos
térmicos realizados.

Tabla 3: Tratamientos térmicos realizados.

MUESTRA TEMPERATURA | TIEMPO
(9] (MIN)
300-10 300 10
300-30 300 30
300-60 300 60
350-10 350 10
350-30 350 30
350-60 350 60
400-10 400 10
400-30 400 30
400-60 400 60
450-10 450 10
450-30 450 30
450-60 450 60

Sobre las muestras tratadas térmicamente se realiz6 una caracterizacion microestructural, analizando
el tamafio de grano en cinco zonas de forma similar a lo descripto en el apartado 2.3. Asimismo, para cada
caso se realizo el andlisis de microdureza de acuerdo a lo descripto en el mismo apartado.

3. RESULTADOS

3.1 Caracterizacion de muestra procesada por FSP
En la Figura 4 se muestran una macrografia del corte transversal de la probeta procesada.

Figura 4: Macrografia de la muestra procesada por FSP.
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Puede verse la zona procesada con la forma caracterisitca asociada a la herramienta. Asimismo se
observa la ausencia de defectos y la reduccidn del tamafio de grano en la zona agitada (WN), respecto al
tamafio de grano original. Sobre la linea central de la WN se identifican las 5 zonas donde se caracteriz6 la
microestructura en las probetas tratadas térmicamente y se determiné el tamafio de grano.

En la Figura 5a se muestra una micrografia de la zona central del material procesado. En la Figura 6b
se muestra el histograma de tamafios de grano obtenido del analisis realizado de la probeta procesada en la
zona de la linea central del corddn.
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Figura 5: a-Micrografia de la muestra procesada por FSP, b-Histograma de tamafios de grano.

El tamafio de grano promedio determinado del analisis estadistico de los granos fue de 3,1 um,
mientras que la moda de la funcién de ajuste fue de 2,2 pmy la varianza fue de 1,88 um? Puede verse que se
obtuvo un fuerte refinamiento respecto del tamafio de grano inicial (194 micrones).

En la Figura 6 se muestran los mapas de dureza obtenidos para la probeta procesada.

b

Figura 6: Mapas de microdureza HV del WN de la probeta “como procesada”, a- general, b- zona central.

Puede verse que en la zona agitada se tiene un aumento de la dureza respecto de la del material base.
Esto estaria asociado el refinamiento de grano observado. En particular en la zona central del WN se obser-
van los mayores valores de dureza que alcanzan los 65-70 HV.

3.2 Estabilidad térmica

En las Figuras 7, 8, 9 y 10 se pueden ver las micrografias correspondientes a las muestras tratadas térmica-
mente a 300, 350, 400 y 450°C, respectivamente, para los tres tiempos de permanencia en el horno.
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a b c

Figura 7: Micrografias de la zona central de las muestras tratadas térmicamente a 300°C: a- 10., b- 30 y ¢- 60 min.

a b

Figura 8: Micrografias de la zona central de las muestras procesadas y tratadas térmicamente a 350°C durante: a- 10
min., b-30 min y c-60 min.
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a b

Figura 9: Micrografias de la zona central de las muestras procesadas y tratadas térmicamente a 400°C durante: a- 10
min., b-30 min y ¢-60 min.

a

Figura 10: Micrografias de la zona central de las muestras procesadas y tratadas térmicamente a 450°C durante: a- 10
min., b-30 min y c-60 min.

Puede verse que se tiene un comportamiento diferenciado de acuerdo a la zona que se considere. La
parte superior del espesor, donde se tiene una mayor incidencia del hombro de la herramienta, presenta una
mayor estabilidad, observandose un crecimiento normal de grano. En la parte inferior, donde la deformacion
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esta asociada a la accion del pin, para las menores temperaturas (330, 350 y 400°C) en los tres tiempos se
observa la existencia de una zona con el grano refinado que mantiene el tamafio generado durante el proce-
samiento, coexistiendo con material que experimenta un crecimiento anormal de grano, alcanzando tamafios
de grano del orden o superiores a los del material en la condicion inicial. Para 450°C no se observa la presen-
cia de zona refinada en la parte inferior del espesor, presentandose solo material que experimentd crecimiento
anormal de grano. La medicion del tamafio de grano en las zonas 4 y 5 correspondientes a la parte inferior del
espesor se vio dificultada debido a la existencia de un tamafio de grano duplex, como se observa en las figu-
ras 7 a 10.

3.3 Microdureza

En las figuras 11 a 14 se observan los mapas de dureza de la zona central de las muestras procesadas y trata-
das térmicamente a 300, 350, 400 y 450°C, para 10, 30 y 60 min de permanencia.

s R ]

b
Figura 11: Macrografias y mapas de microdureza Vickers de las muestras procesadas y tratadas térmicamente a 300°C
durante: a- 10 min., b-30 min y ¢-60 min.

C e

Figura 12: Macrografias y mapas de microdureza Vickers de las muestras procesadas y tratadas térmicamente a 350°C
durante: a- 10 min., b-30 min y ¢-60 min.

Figura 13: Macrografias y mapas de microdureza Vickers de las muestras procesadas y tratadas térmicamente a 400°C
durante: a- 10 min., b-30 min y ¢-60 min.
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Figura 14: Macrografias y mapas de microdureza Vickers de las muestras procesadas y tratadas térmicamente a 450°C
durante: a- 10 min., b-30 min y c-60 min.

En todos los casos puede verse que la dureza en la zona inferior de la zona procesada en general el
mayor, asociada al mantenimiento de una zona refinada en ese sector. Al perderse esa caracteristica, los valo-
res de dureza disminuyen. A su vez, en la parte superior también se detectaron valores de dureza algo mayo-
res, también vinculados a un crecimiento mas lento del tamafio de grano, con la temperatura y el tiempo. En
general los valores medidos fueron menores que los obtenidos en la muestra procesada, debido al crecimiento
del tamafio de grano.

4. DISCUSION

En la Figura 15 se muestran los tamafios de grano resultantes para las distintas muestras tratadas térmicamen-
te a diferentes temperaturas y tiempos, medidos en las zonas 1, 2y 3.
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Figura 15: Tamafio de grano en funcion del tiempo de permanencia a las distintas temperaturas, para: a- Zona 1., b- Zona
2yc-Zona3.

Puede verse una evolucion dispar del tamafio de grano con la temperatura y el tempo de permanencia,
de acuerdo a la zona que se considere. Esto estaria asociado a la diferente historia termomecénica de cada
zona. De acuerdo a la zona que se trate dentro de la WN, se tiene diferente nivel de deformacion, velocidad
de deformacién y temperatura [2] lo que generara una diferente estabilidad térmica de la estructura obtenida.
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Asimismo, las condiciones de procesamiento, la geometria de la herramienta y otros aspectos operativos,
también tendran efecto sobre la estructura obtenida luego del procesado. Ademas la condicion de partida
también influira en este sentido. Estos resultados son consistentes con los reportados en bibliografia para este
material procesado mediante diversas técnicas de SPD [4-6]. Sin embargo, los tamafios de grano alcanzados
y la estabilidad térmica asociada de la estructura en este caso es algo menor que para otros casos donde la
condicion de partida no es “como fundida” [4-6]. Una etapa de deformacién previa a la aplicacion de una
técnica de SPD evidencia una mayor estabilidad térmica. Esto estaria asociado a la modificacion de la estruc-
tura de bordes de grano de partida. En este sentido, estudios de bordes y texturas mediante EBSD para esta
condicidn inicial podria aportar mas informacion para la mejor comprension de los fenémenos que limitan la
estabilidad térmica de una estructura procesada que parte de una condicién “como fundida”.

Puede verse que a medida que aumenta la distancia a la superficie de la probeta, el tamafio de grano
alcanzado luego de una dada temperatura y tiempo aumenta. Asimismo, en general se observa que luego de
10 min el tamafio de grano no experimenta un crecimiento adicional significativo. A su vez, en general el
tamafio de grano aumenta con la temperatura.

Por otro lado, se observa cierta tendencia donde para 30 min de permanencia, en distintas temperatu-
ras y zonas analizadas, el tamafio de grano presenta una leve disminucién. Este aspecto debera ser analizado
con mas detalle en futuros trabajos, dado que no es un resultado esperable, ni ha sido reportado previamente.

El problema de la estabilidad térmica de la microestructura es un tema de relevancia dado que define
la posibilidad de que el material en esa condicion microestructural pueda experimentar deformaciones super-
plasticas.

En la Figura 16 se muestra la evolucion de la microdureza Vickers con el tamafio de grano medido pa-
ra todas las muestras analizadas.
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Figura 16: Microdureza Vickers en funcion de la inversa la raiz del tamafio de grano.

Puede verse que se obtiene una buena correlacion entre todos los valores de tamafio de grano medidos
y sus correspondientes durezas promedio, considerando las distintas condiciones. Esto indicaria que el meca-
nismo que controla las propiedades mecanicas en este material seria el de endurecimiento por afino del tama-
fio de grano. Se observa que la correlacién obtenida es buena, con un coeficiente R? de 0,84.

Los valores de las constantes obtenidas para la ecuacién de Hall-Petch son consistentes con los repor-
tados en la literatura para el mismo material procesado mediante técnicas de SPD [6,8,9].

5. CONCLUSIONES

En el presente trabajo se procesé mediante FSP una aleacion de magnesio del tipo AZ31, en condicion de
partida “como fundido”, y se evalud posteriormente la estabilidad térmica de la estructura procesada a distin-
tas temperaturas (300, 350, 400 y 450°C) y tiempos (10,30 y 60 min) de permanencia.

Se desarrollaron herramientas para el analisis de tamafios de grano y se realizaron mapas de microdu-
reza Vickers de las distintas zonas de la WN.

Con el procesamiento FSP se logré un fuerte refinamiento de grano desde 194 hasta alrededor de 3
micrones y no se observaron la presencia de defectos. Desde un punto de vista de la aplicacion resulta viable
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procesar el material “como fundido” evitandose los productos elaborados de mayor costo.

Luego de la aplicacion de los ciclos térmicos, se observd una respuesta dispar de acuerdo a la seccion
de la WN considerada. En la parte superior, cercana a la accion del hombro de la herramienta FSP, se tuvo
una mayor estabilidad y se observé un crecimiento normal de grano. En la zona inferior del WN, donde acttia
el pin de la herramienta para bajas temperaturas se mantuvo la estructura refinada coexistiendo con zonas de
crecimiento anormal de grano (CAG) y para las mayores temperaturas se observé una fuerte CAG. Estas ob-
servaciones estan asociadas a la fuerte dependencia de la historia termomecanica del material en relacion a la
estabilidad térmica de la estructura. La condicién de partida “como fundida” limitaria dicha estabilidad, la
cual también se veria afectada por las condiciones de procesamiento. Estudios futuros de bordes mediante
EBSD podrian aportar a la mejor comprensién de los mecanismos actuantes.

Se obtuvo una buena correlacién entre los valores de tamafio de grano y de microdureza relevados

mediante la ecuacion de Hall-Petch, que indica que el mecanismo de refinamiento de grano es el que controla
las propiedades mecanicas del material.
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