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RESUMEN 

Se molieron polvos comerciales de magnesio y aleación de magnesio AZ91, se estudió el 

efecto de la molienda de alta energía (MAE) sobre la morfología de los polvos, la 

composición química, el tamaño del cristalito y la compactación de diferentes mezclas para 

obtener piezas de aleaciones AZ31, AZ61 y AZ91. Los resultados mostraron que a medida 

que aumenta la velocidad y el tiempo de molienda, la aleación AZ91, así como los polvos de 

Mg se deformaron y se fracturaron hasta tamaños inferiores a 10 µm. Los patrones de 

difracción de rayos X para ambos polvos que se molieron por separado (Mg y AZ91), 

revelaron que el proceso de molienda indujo cambios en las fases α-Mg y β-Mg17Al12. Al 

aumentar la velocidad de molienda, el tamaño del cristalito disminuye hasta en un 70% para 

los polvos AZ91 y en un 80% para los polvos de magnesio. Se realizó una compactación a 

600 MPa para obtener piezas de 10x5x5 mm, logrando densidades relativas superiores al 

85%; luego, las muestras fueron tratadas térmicamente a diferentes temperaturas midiendo 

nuevamente tanto la densidad como la dureza, obteniendo valores en la dureza hasta de 84.3 

HR15T para las muestras sinterizadas a 450°C- 5h, con los cuales se realizaron cálculos 

teóricos de resistencia a tracción, encontrando resultados muy alentadores para las tres 

aleaciones de Mg.  

Seguidamente, fueron seleccionas las temperaturas de 550 y 600°C para ser evaluadas en 

prensado isostático en caliente (HIP) bajo una presión de 14500 psi. Luego de realizar este 

proceso, se alcanzaron densidades relativas hasta de 99% y cambios microestructurales 

asociadas a la MAE, específicamente a la variación en la velocidad. Para las aleaciones AZ 

con 900 rpm, se presentó una precipitación homogénea de la fase β-Mg17Al12, mientras que 

para las aleaciones con molienda a 600 rpm se exhibió esta fase separada en forma laminar, 

este comportamiento se atribuyó a la alta densidad de dislocaciones, defectos cristalinos que 

condujo a una mejor difusión y homogenización de los precipitados en las aleaciones con 

molienda a 900 rpm. Los Resultados de dureza Rockwell B superficial y Vickers fueron 

comparables con los reportados en la literatura por procesos de fundición. 

Para realizar las pruebas de tracción y fatiga, fue necesario escalar el proceso, produciendo 

muestras más grandes de 60x8x8 mm. Debido a la presencia de grietas en las probetas, se 

usó una presión de compactación menor a 600 MPa, conllevando a realizar cambios en la 
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temperatura y tiempo de sinterización por HIP, lo que provocó un aumento en la precipitación 

de la fase β-Mg17Al12, ocasionando una reducción en los resultados de dureza con respecto a 

los obtenidos con anterioridad. Los valores de densidad relativa estuvieron entre 92 y 94% 

con resistencias a tracción iguales y/o superiores a las obtenidas por fundición en las 

aleaciones AZ91.Usando los modelos propuestos por Goodman, Gerber y Soderberg, con un 

esfuerzo máximo de 100 MPa se obtuvo una resistencia a fatiga de 51,34 y 69 MPa 

respectivamente para la aleación AZ91-900, sin daño en la muestra después de 107 ciclos. 
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CAPITULO 1 

1. INTRODUCCIÓN 

Las aleaciones de magnesio han recibido gran atención debido a su baja densidad, buena 

capacidad de amortiguación, buena soldabilidad y maquinabilidad. Dentro de las aleaciones 

comerciales, la familia que comprende el sistema ternario Mg-Al-Zn (etiquetado como 

aleaciones AZ), se usa ampliamente para aplicaciones industriales debido a su buena 

resistencia específica, buena resistencia a la corrosión y mejor resistencia mecánica 

comparada con el magnesio [1,2]. El interés en este tipo de materiales viene en aumento, 

como consecuencia de la crisis energética mundial. Las investigaciones actuales se centran 

en la utilización de polvos que puedan ser moldeados para obtener la forma final de la pieza, 

reduciendo costo, tiempo de fabricación, eliminando el maquinado y mejorando la eficiencia 

energética. En la última década, las investigaciones se han centrado en las aleaciones de 

magnesio con la adición de elementos de tierras raras (RE) y el refinamiento de grano por 

métodos de deformación plástica severa, con el fin de mejorar las propiedades mecánicas de 

estas aleaciones, para lo cual, se han reportado mejoras con adiciones mayores al 10% en RE, 

lo que causa alto costo y aumento en el peso de estas. Estudios realizados por pulvimetalurgia 

y extrusión en aleaciones de magnesio AZ han mostrado una mejora significativa de las 

propiedades mecánicas, con resistencia a tracción que oscilan entre 379-448 MPa y 

deformaciones menores al 6% [3,4]. Aunque se han presentado avances en las propiedades 

mecánicas, estas aun no son lo suficientemente óptimas para aplicaciones que requieran alto 

desempeño; debido a la porosidad presente después del proceso de sinterización, que actúa 

como concentradores de esfuerzo ocasionando reducción en la resistencia mecánica. Se ha 

informado que la utilización de técnicas de procesamiento en las que se aplica presión y 

temperatura en simultaneo a preformas elaboradas de polvos metálicos, ayuda a lograr un 

aumento  considerable en la densidad, hasta en un 98%, reduciendo la cantidad poros y 

aumentado propiedades mecánicas como la dureza y la resistencia a tracción[5].  El prensado 

isostático en caliente desempeña un papel importante en el desarrollo e investigación de 

diferentes materiales metálicos, esta técnica combina temperatura y presión que se aplica en 

simultaneo a las piezas de trabajo, lo que resulta en propiedades mecánicas totalmente 

mejoradas, convirtiéndose en una técnica eficaz para la reducción de poros y defectos que se 
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producen en las aleaciones fabricadas por pulvimetalurgía convencional, dando como 

resultado mejoras en la resistencia a la fatiga [6,7]. Considerado lo anterior y con el fin de 

mejorar las propiedades mecánicas de las aleaciones de magnesio tipo AZ, contribuir con el 

desarrollo de nuevas técnicas de procesamiento para estas aleaciones y así incentivar la 

industria del mismo; se propone utilizar polvos comerciales de magnesio, zinc y aleación 

AZ91 para obtener piezas de aleaciones AZ31, AZ61 y AZ91 mediante mezclas de polvos 

molidos usando molienda de alta energía, compactación uniaxial y sinterización por prensado 

isostático en caliente.  

2. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA 

Las aleaciones de magnesio tienen un gran potencial en la industria automotriz y aeroespacial 

debido a su baja densidad, alta resistencia específica y rigidez; sin embargo, la baja ductilidad 

y la poca resistencia mecánica han limitado la aplicación de las aleaciones de magnesio [8,9]. 

Hasta la fecha, la mayor parte de la investigación y desarrollo de aleaciones de Mg ha sido 

realizada por la industria automotriz, debido al interés que tiene este tipo de industria en 

reducir el consumo de combustible aumentado la eficiencia de los vehículos, logrando así, 

mitigar las emisiones de gases contaminantes a la atmosfera, manteniendo el rendimiento y 

eficiencia de los mismos. Para lograr este objetivo se ha propuesto disminuir el peso en la 

estructura, con el fin de hacerlos más eficientes en cuanto al uso de combustible y energía 

eléctrica [10]. Dentro de los metales estructurales promisorios para lograr una reducción 

significativa en el peso, se encuentra el magnesio, el cual es considerado como el metal más 

ligero en el campo de la ingeniería, con una densidad de 1.74 g/cm3 que lo hace  35% más 

liviano que el aluminio (2.7  g/cm3 ) y 78% más liviano que el hierro (7.87  g/cm3 ) [11,12], 

esta característica junto a su buena resistencia específica, buena capacidad de amortiguación, 

soldabilidad, maquinabilidad y reciclabilidad, hacen que el interés por el magnesio vaya en 

aumento. Sin embargo, las aleaciones de magnesio forjado de alta resistencia comercial 

todavía no pueden igualar la resistencia de las aleaciones de aluminio forjado como 2024 Al 

y 7075 Al, por lo tanto, la resistencia de las aleaciones de Mg debe mejorarse aún más a fin 

de reemplazar aleaciones comerciales de Al y aceros a gran escala. Las investigaciones sobre 

el desarrollo de aleaciones de Mg de alta resistencia se centran principalmente en la adición 

de elementos de tierras raras (RE) y el refinamiento del grano [13–15], como se viene 

mencionando, se ha logrado un aumento en las propiedades mecánicas con la adición de altas 



12 
 

cantidades en los elementos de tierra rara (10 y 20%, porcentaje en peso), ocasionado un 

incremento significativo en el costo y el peso para estos  materiales [14,16]. Por otra parte, 

se conoce que el refinamiento de grano es una forma efectiva para el aumento de las 

propiedades mecánicas en los materiales metálicos; teniendo en cuenta la relación de Hall-

Petch, la cual puede darse a través de procesos como la pulvimetalurgia (PM) [3,13]. Entre 

las ventajas que ofrece la técnica de PM, está el uso de polvos solidificados rápidamente (RS) 

con refinamiento de grano y precipitados que proveen mejoras en la resistencias de las piezas 

finales, adicionalmente, se tienen una producción de la forma final sin necesidad de 

mecanizado posterior para las aleaciones de Mg [4].Se ha informado que los metales 

nanocristalinos presentan mejores propiedades químicas, físicas, mecánicas y un alto 

volumen de los límites del grano que favorecen la resistencia a  tensión y compresión, con 

altas ductilidades a temperatura ambiente [17]. Uno de los métodos reportados para obtener  

aleaciones metálicas nanocristalinas con refinamiento de grano entre 30-50 nm, es la 

molienda mecánica; en especial para las aleaciones de magnesio utilizando esta técnica se 

han obtenido tamaños de grano nanométricos, mostrado una excelente resistencia al 

crecimiento durante el tratamiento térmico o procesos de consolidación a temperaturas altas, 

conllevando a una mejora en las propiedades mecánicas de estas aleaciones producidas a 

partir polvos [3,9,18,19]. Como proceso de consolidación en la pulvimetalurgía tradicional 

se tiene el prensado en frio y rutas como la extrusión, las investigaciones en aleaciones de 

magnesio tipo AZ se centran  en la sinterización con extrusión, obteniendo como resultado 

ductilidades menores al 5%, resistencias a tracción y compresión que no superan las 

reportadas por procesos de fundición, las cuales son atribuidas en su mayoría a la presencia 

de poros [3,20]. Es por esto, que el uso de tecnologías avanzadas en la pulvimetalurgia, como 

el HIP (hot isostatic pressing) toman gran importancia para la consolidación de estas 

aleaciones, debido a que esta técnica se usa generalmente para producir materiales 

completamente densos gracias a la aplicación simultánea de presión isostática que conduce 

a una distribución uniforme de densidad/porosidad en la parte sinterizada; adicionalmente el 

HIP tiene ventajas con respecto a la disminución del tiempo de difusión en estado sólido. 

Además del procedimiento de HIP tradicional, también se ha descrito HIP libre de cápsulas, 

en el cual el polvo se prensa en frío y luego se calienta a temperaturas moderadas para crear 

una pieza sinterizada que no requiere una cápsula de soporte y que puede someterse 



13 
 

directamente al procedimiento. Por otra parte, esta técnica permite tener enfriamientos 

rápidos controlados con presiones de gas inerte, lo que conlleva a reducir el tiempo de 

proceso, ahorrar costos y mejorar en gran medida la calidad de las aleaciones aumentando 

las propiedades mecánicas [21,22]. 

Hasta la fecha este tipo de método de procesamiento no se ha reportado usando polvos de 

magnesio, es por tal razón que se considera de particular interés aplicarlo en aleaciones de 

dicho material, con el fin de mejorar la densidad, así como sus propiedades mecánicas, 

promover el uso industrial y desarrollar procesos que reduzcan las limitaciones en estos 

materiales sin afectar el bajo peso que caracteriza estas aleaciones. Teniendo en cuenta lo 

anterior se plantea como hipótesis, que, mediante el uso de la pulvimetalurgia como método 

de fabricación de aleaciones, utilizando molienda de alta energía y prensado isostático en 

caliente es posible obtener mejores propiedades mecánicas en aleaciones de magnesio tipo 

AZ; llegando a igualar o superar las propiedades obtenidas por procesos como fundición. 

Adicionalmente este estudio puede contribuir en el fomento del reciclaje y procesamiento de 

las aleaciones de magnesio a nivel industrial, utilizando procesos de manufacturada 

avanzada, así como en el fortalecimiento de la capacidad científica e investigativa con 

respecto a las aleaciones de magnesio por pulvimetalurgía. 

3. OBJETIVOS 

3.1.Objetivo General 

Estudiar el efecto de la molienda de alta energía y prensado isostático en caliente en la 

obtención de aleaciones de magnesio AZ31, AZ61 y AZ91.  

3.2.Objetivos específicos  

✓ Establecer parámetros de velocidad y tiempo de molienda para la reducción del 

tamaño de partícula de polvos comerciales AZ91 y Mg.  

✓ Evaluar la influencia del tamaño de partícula, la presión y temperatura de 

sinterización por prensado isostático en caliente (HIP) de las aleaciones de magnesio 

AZ31, AZ61 y AZ91 en sus propiedades mecánicas de resistencia a tracción y dureza. 

✓ Evaluar la resistencia a fatiga de las aleaciones con mejores propiedades mecánicas 

de dureza y tracción.  
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4. MARCO TEORICO Y ESTADO DEL ARTE 

4.1.El magnesio y sus aleaciones  

El magnesio es uno de los elementos principales de la tierra, se encuentra en un 1.93% en 

masa de la corteza terrestre, adicionalmente también se puede encontrar en el agua de mar 

con una representación aproximada del 0.13% en masa de los océanos. Comúnmente se 

encuentra en forma de compuestos, como los clorhidratos, en el agua marina, como carnalita 

en salmueras y depósitos salados, como carbonatos en piedras dolomita y magnesita [23]. 

Uno de los países con mayor producción de magnesio es China, el cual produce 

aproximadamente el 80% a nivel mundial (aproximadamente 800.000 toneladas métricas en 

2010). Según el Servicio Geológico de los Estados Unidos, el principal uso del magnesio 

(41%)  se encuentra en las aleaciones de aluminio, seguido por piezas estructurales (piezas 

moldeadas y productos forjados) que representan aproximadamente el 32%, la desulfuración 

de hierro así como de acero representan el 13% del consumo y otros usos el 14% [24]. 

El magnesio se caracteriza por su baja densidad que es de  1.5 a 1.8 g/cm3,  siendo 35% más 

ligero que Al y aproximadamente 77% más ligero que Fe, su baja densidad lo convierte en 

el metal estructural más liviano utilizado como base para aleaciones de construcción y un 

metal promisorio para el reemplazo de materiales como acero, hierro fundido, aleaciones de 

cobre y aleaciones de aluminio utilizadas en la fabricación de automóviles [8,25]. Otras 

ventajas en la utilización de magnesio como matriz en aleaciones, se encuentran su alta 

resistencia específica, buena moldeabilidad, puede ser molido a velocidades altas y tiene 

buena soldabilidad bajo atmosfera controlada. Al comparar las aleaciones de magnesio con 

materiales poliméricos, estas presentan mejores propiedades mecánicas, mejor conductividad 

eléctrica y térmica, buena resistencia al envejecimiento y son reciclables[26]. Aunque el 

magnesio tiene una variedad de ventajas, este presenta algunas limitaciones, entre las que se 

encuentran, su poca resistencia a la intemperie, alta resistencia a la fluencia a elevadas 

temperaturas, alto grado de encogimiento cuando se solidifica, alta reactividad química, poca 

resistencia a la corrosión y  su bajo módulo de elasticidad, debido a su estructura hexagonal 

compacta (HCP) con pocos sistemas de deslizamiento ( basal y hermanamiento) a 

temperatura ambiente que no favorecen la ductilidad [27,28], sin embargo, esta última puede 

mejorarse mediante procesos de refinamiento de grano que ayudan a generar una reducción 

de tensiones permitiendo mejores deslizamientos y rotación del límite de grano [17]. 
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En términos de procesamiento, las aleaciones de magnesio son desarrolladas comúnmente 

por procesos de fundición y forja, entre las más comerciales  se encuentran las de la serie AZ 

que contienen en su composición magnesio, aluminio y zinc, de la serie AM que contienen 

Mg-Al-Mn, la serie AE (Mg-Al-RE), la serie EZ (Mg-RE- Zn), la serie ZK (Mg-Zn-Zr) y la 

serie WE (Mg-RE-Zr) [29]. Las aleaciones de la serie AZ y AM se caracterizan por tener 

buenas propiedades mecánicas, resistencia a la corrosión y buena moldeabilidad. Sin 

embargo, tienen una pobre resistencia a la fluencia por encima de 125°C, que limita las 

aplicaciones paras estas aleaciones [26].Esta poca resistencia a elevadas temperaturas puede 

estar relacionada con la disminuida estabilidad térmica de la fase β-Mg17Al12 presente en este 

tipo de aleaciones, con una temperatura eutéctica de 437°C, que contribuye en un 

deslizamiento de los límites de granos, también puede ocasionarse por la difusión acelerada 

del aluminio  en la matriz del magnesio y la autodifusión de magnesio a estas temperaturas 

[29].  

Aproximadamente el 90% de las aleaciones de magnesio se fabrican por procesos de 

fundición, sin embargo, las aplicaciones todavía son limitadas. Una de las razones principales 

se debe a que estas aleaciones no presentan buenas propiedades mecánicas a temperatura 

ambiente y a elevadas temperaturas comparadas con aleaciones de Aluminio [28]. 

Adicionalmente se han presentado algunas desventajas en la fundición a presión como por 

ejemplo la porosidad, baja resistencia y falta de precisión en las piezas finales por lo que se 

deben de hacer mecanizados posteriores [30]. La revisión de la literatura muestra resistencias 

de 600 MPa para una aleación de Mg-2.5Zn-6.8Y (% en peso) fabricada por solidificación 

rápida [31], para el caso de aleaciones fundidas, se tiene reportes de resistencia a tracción 

hasta de 414 MPa, lograda en una aleación de Mg-18.2Gd-1.9Ag-0.34Zr (% en peso), sin 

embargo, estos sistemas de aleación de Mg contiene grandes cantidades de elementos de 

tierras raras y metales nobles para el fortalecimiento de soluciones sólidas, lo que resulta en 

altos costos para muchas aplicaciones comerciales y un aumento considerable en el peso de 

la misma [12,31]. Estos resultados han impulsado a realizar investigaciones en el campo de 

las aleaciones de magnesio, buscando mejorar propiedades mecánicas, resistencia a elevadas 

temperaturas y desarrollos a bajo costo sin afectar su baja densidad.  
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4.2.Aleaciones de Magnesio Tipo AZ  

Las aleaciones de Mg-Al-Zn o grupo AZ, son las más utilizadas para la fabricación de piezas 

por fundición, en su composición tienen aluminio, que es uno de los elementos más utilizados 

en las aleaciones de magnesio, este le provee mejores propiedades de dureza así como 

resistencia, normalmente, se caracterizan por presentar un comportamiento aceptable ante la 

corrosión y una buena resistencia mecánica [32,33]. Las aleaciones más comunes contienen 

hasta un 10% en masa de aluminio, entre las que se encuentran las aleaciones de la serie AZ, 

AE y AM. La solubilidad máxima del Al en Mg es 12.7% en peso a 437ºC y disminuye hasta 

aproximadamente 2% en peso a temperatura ambiente [34]. Por encima del límite de 

solubilidad, precipita un intermetálico frágil tipo −Mg17Al12 que tiende a ubicarse en los 

límites de grano, cuando esta fase se presenta en cantidades reducidas produce un aumento 

en la ductilidad de la aleación, ya que los cambios en su morfología permiten la activación 

de mecanismos de deformación como el deslizamiento de límites de grano, que puede 

mejorar la ductilidad. Sin embargo, una mayor cantidad de esta fase ocasiona una reducción 

en la resistencia de la aleación, debido a que adquiere una morfología irregular ocasionando 

la propagación de micro fracturas [35,36], tal es el caso de las aleaciones con altas cantidades 

de aluminio, en el que la morfología de los precipitados  en los límites de grano puede llegar 

a ser irregular, ocasionando pérdida en la ductilidad y resistencia mecánica, sobre todo bajo 

condiciones de alta temperatura [37]. Se dice que las propiedades óptimas, se consiguen con 

la adición de un 6% en peso de Aluminio [38], aunque las propiedades de resistencia no se 

alcanzan solamente con la adición de Al, se debe de adicionar otro elemento aleante, para el 

caso de las aleaciones AZ, es el zinc. Este elemento proporciona un aumento de la resistencia 

sin disminuir la ductilidad, así como reducción de la solubilidad sólida del Al en Mg, 

incrementando la fase precipitada, que se traduce en un aumento moderado de la resistencia 

[33]. De otro lado, la cantidad de este elemento se debe limitar, ya que puede provocar la 

fractura en caliente, cuando la aleación se está solidificando. Por otra parte se tiene que en 

este tipo de aleaciones se presentan fases de Fe y Ni que afectan negativamente la resistencia 

a la corrosión [39].  

Dentro del grupo de las aleaciones de magnesio AZ se encuentran la aleación tipo AZ31 (Mg-

3%Al-1%Zn, % en peso) la cual presenta buena solubilidad y ductilidad a temperaturas entre 

300 y 450°C, una deformación del 10% con una mediana resistencia [3], comparada con la  
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aleación AZ61 (Mg-6%Al-1%Zn, % en peso) la cual presenta una resistencia superior, pero 

una deformación menor al 9%; este tipo de aleación presenta buena resistencia a la corrosión 

pero limitada soldabilidad. La aleación AZ81 (Mg-8%Al-1%Zn, % en peso) presenta alta 

resistencia mecánica y buena resistencia a la corrosión; comparada con las demás aleaciones, 

presenta una ductilidad muy baja debido a la gran cantidad de fase −Mg17Al12. La aleación 

AZ91 (Mg-6%Al-1%Zn, % en peso) es una de las aleaciones más estudiadas y utilizadas 

debido a su resistencia mecánica de alrededor de 300 MPa con durezas que están entre 60-

65 en la escala Brinell y deformación similar a la aleación AZ81 [40–42].  

4.3.Aplicaciones de las aleaciones de magnesio tipo AZ  

Las aleaciones de Mg-Al-Zn, se han utilizado en una variedad de campos industriales, tal es 

el caso de la industria automotriz, aeronáutica, tecnológica y en implementos deportivos. 

Específicamente en carcasas de dispositivos electrónicos portátiles, en el motor de los 

automóviles, cajas de trasmisión, caja de transferencia, componentes de dirección, soporte 

del radiador y en partes individuales de motores para aviones [43–45].La mayoría de las 

aplicaciones de magnesio están cubiertas por aleaciones de tipo AZ91, fabricadas por 

fundición [26,32]. Esta aleación ha sido estudiada ampliamente para ser usada en algunos 

componentes estructurales de automóviles, aviones y computadoras [29]. Recientemente, se 

ha reportado el uso de aleaciones de magnesio en nueve partes de la estructura interna de la 

compuerta de un carro Chrysler pacifica 2017, dando como resultado una reducción en el 

peso de aproximadamente el 50%[10], así mismo la BMW introdujo un bloque de motor 

compuesto Mg/Al que consiste en un inserto de aluminio (alrededor de 2/3 del peso total de 

bloques) rodeado de magnesio (1/3 del peso total) en la sección superior de las camisas de 

cilindros y camisa de refrigeración [29] , reduciendo el peso en un 24% en comparación con 

el bloque de aleación de aluminio, lo que mejoró aproximadamente un 12% la densidad de 

potencia y redujo el consumo de combustible en alrededor de un 10% [46].  

Otra de las aleaciones utilizadas comercialmente es la aleación AZ31 (Mg-3%Al-1% Zn, % 

en peso) la cual se fabrica en productos tales como chapas, placas, barras y formas extruidas 

[20]. La demanda de las aleaciones de magnesio en la industria automotriz ha ido en aumento, 

lo que ha conllevado a que las exigencias en las propiedades de este tipo de aleaciones se 

vuelvan mayores, obteniendo así aleaciones más ligeras que puedan sustituir aleaciones de 
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acero convencional, de hierro fundido, logrando reducir el peso de los vehículos y el consumo 

de combustible [44].   

4.4.Proceso de pulvimetalurgía en aleaciones de magnesio 

La Pulvimetalurgia (PM) como proceso técnico e industrial se aceptó en el siglo XX e inició 

con el procesamiento de metales refractarios como el tungsteno, molibdeno y tántalo [47], 

para el magnesio empieza a tomar importancia a nivel tecnológico e investigativo en 1960 

[48]. Con este proceso se han logrado preparar aleaciones mezclando los polvos secos o 

húmedos e incluso combinándolos con cerámicos o polímeros en la fabricación de materiales 

compuestos [49]. La pulvimetalurgía convencional implica una mezcla, compactación y 

sinterización, comúnmente la mezcla se realiza por molienda de bolas, donde factores como 

la relación bola a polvo, tiempo, velocidad y temperatura tienen un efecto en las propiedades 

finales de los materiales resultantes [50].En la molienda de bolas, inicialmente se presenta 

un contacto entre los contracuerpos y las partículas de polvo ocasionando una deformación 

así como fractura, que con el paso del tiempo pueden originar procesos como la soldadura en 

frío, produciendo un material particulado con la composición de la mezcla, por lo tanto, la  

fractura y soldadura continua que se da como acción repetida son los procesos más 

importantes que conducen a la transformación del material y de la estructura cristalina, 

producto de las reacciones en estado sólido [51]. El proceso de pulvimetalurgía brinda 

ventajas en el refinamiento del grano, la reducción de las segregaciones, la obtención de una 

microestructura homogénea, la extensión de la solubilidad y la formación de diferentes fases, 

para la sinterización, se usan bajas temperaturas que evitan en gran medida la oxidación y 

finalmente la fabricación de piezas de alta calidad con formas complejas y dimensiones muy 

próximas al tamaño final [5,48,52], convirtiéndose en una tecnología rentable para la 

fabricación de componentes a gran escala, aprovechado el 98% de la materia prima inicial 

[53].Para la mejora de las propiedades mecánicas en las aleaciones de magnesio se ha 

propuesto una reducción en el tamaño de grano que aumente la solubilidad de los elementos 

de aleación y la dispersión de óxido generando buenas propiedades a bajas temperaturas 

[54,55].Teniendo en cuenta la relación de Hall-Petch, este comportamiento se puede 

presentar, debido al número limitado de sistemas de deslizamiento del Mg y su 

correspondiente factor de Taylor que mejora notablemente las propiedades mecánicas tanto 

del Mg como de sus aleaciones [30].Por otra parte, se ha establecido que los metales 
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nanocristalinos y las aleaciones con tamaños de grano menores de 100 nm generalmente 

muestran una resistencia significativamente mejorada [12]. Por medio de pulvimetalurgía se 

han logrado obtener aleaciones de magnesio con un menor tamaño de grano y mejores 

propiedades mecánicas [48]. 

Se han realizado diversas investigaciones con el fin de mejorar la resistencia mecánica del 

magnesio adicionándole elementos aleantes como óxidos de titanio, carburo de silicio, 

alúmina, carburo de titanio y nanotubos de carbono por medio de pulvimetalurgia, 

obteniendo como resultado una mejora en la resistencia a compresión, tensión, dureza, 

deformación, módulo y fatiga, así como las propiedades de amortiguación y estabilidad 

térmica [56–59]. Otro elemento aleante que se ha estudiado es el Zn, el cual a mostrando 

resultados óptimos en densidad, refinamiento de grano, resistencia a la flexión y dureza, 

mejorando en un 58% y 45% estas propiedades comparadas con las muestras de magnesio 

puro, adicionalmente el zinc ha mejorado la resistencia a la corrosión del magnesio en un 

34.6% [60]. En la última década la pulvimetalurgía ha mostrado un aumento en el número de 

estudios de aleaciones de magnesio, debido al gran potencial que tiene este tipo de material 

en la industria automotriz y aeroespacial [61]. Recientemente, la asociación europea de 

pulvimetalurgía, EPMA, ha revelado que la industria crece con una producción de 8 kg en 

piezas elaboradas por PM para el vehículo promedio del 2017, usando métodos de 

producción tradicionales y se espera que esta producción aumente como consecuencia de la 

incentivación en el uso de carros eléctricos, de igual manera se espera un crecimiento por 

parte de la industria aeroespacial y médica en el uso de la PM mediante manufactura aditiva 

[62]. 

Estudios realizados usando esta técnica en aleaciones de magnesio con polvos nano-

estructurados, han dado resultados óptimos con respecto a propiedades mecánicas como la 

resistencia a la compresión y límite elástico, tal es el caso de las aleaciones tipo Mg-0.8Zn-

2.1Y y Mg-6Al-0.5 Mn-2Ca las cuales han arrojado resistencias a la tensión de 610 MPa y 

425 MPa con elongaciones de 5 y 9.6 % respectivamente [63]. M. Matsuda y colaboradores 

[64], han reportado resistencias a compresión de 616 MPa en aleaciones de magnesio 

Mg97Zn1Y2 fabricadas por metalurgia de polvos, siendo estas resistencias mayores 

comparadas con aleaciones comerciales tipo AZ91 y ZK60 fabricadas por fundición, 
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adicionalmente no observaron cambios o disminución en las propiedades mecánicas después 

de realizarle tratamiento térmico a 673°K, siendo este comportamiento óptimo para 

aplicaciones que requieran alta temperatura. Igualmente, estudios realizados por medio de 

pulvimetalurgía combinada con aleación mecánica y consolidación en caliente reportan 

resistencias a compresión de 690 MPa y una deformación plástica superior al 9%, utilizando 

polvos de  Mg–7.4%Al con tamaño de grano de 300 nm [19]. Basados en estos resultados la 

metalurgia de polvos es una alternativa óptima para obtener aleaciones de magnesio con 

mejores propiedades mecánicas y de corrosión. 

4.5.Avances de la pulvimetalurgía (PM) en aleaciones de magnesio tipo AZ  

Estudios realizados en aleaciones tipo AZ91 han reportado resistencias a tensión por encima 

de 300 MPa por el método de pulvimetalurgía, siendo este valor tres veces mayor comparados 

con aleaciones AZ91 fabricadas por fundición [52], aunque en esta investigación se reportan 

buenos resultados con respecto a propiedades mecánicas, en la aleación de magnesio AZ31 

utilizando PM, seguido de sinterización y extrusión muestran resultados bajos de tensión 

debido a la falta de enlaces fuertes durante la sinterización [20]. Otras investigaciones 

alcanzan resistencias a tensión de 340 MPa con una elongación del 18% a temperatura 

ambiente y buena conformabilidad utilizando extrusión en caliente de polvos AZ31 

atomizados con gas [52]. Se ha mencionado que uno de los parámetros importantes para 

mejorar las propiedades mecánicas en el proceso de PM, es el tamaño de grano; estudios 

realizados en aleaciones de magnesio AZ31 revelan que con la reducción del tamaño de grano 

aproximadamente a 180 nm se obtienen resistencias a tensión de 379 MPa y a compresión de 

417 MPa con una elongación del 5%, para una aleación obtenida por molienda mecánica, 

seguido de sinterización y extrusión [65]. Utilizando esta misma ruta de procesamiento, 

investigaciones realizadas a una aleación AZ31 reportan una resistencia última a compresión 

de 512 MPa con un límite elástico de 508 MPa , atribuyendo este buen comportamiento en 

las propiedades mecánicas al tamaño de grano manométrico de la aleación (246 nm) obtenido 

a una temperatura de extrusión de 423°K [14]. Aunque se han presentado avances en las 

propiedades mecánicas para las aleaciones AZ, se sigue investigando en la mejora de la 

densidad, sinterización, resistencia a temperaturas altas, entre otras, que logren cumplir 

requerimientos para aplicaciones de alto desempeño. 
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4.6.Proceso isostático en caliente (HIP) 

La PM convencional presenta desventajas en cuento a la porosidad, la cual puede llegar a ser 

del 5-15% en las piezas finales, ocasionando una reducción de las propiedades mecánica, 

razón por la cual existen técnicas de PM avanzadas como el HIP  

con sus siglas en inglés, hot isostatic pressing [53].El HIP es un proceso de fabricación 

moderno que produce piezas complejas, grandes, en cantidades altas, con formas finales, 

usando una amplia variedad de materiales metálicos y cerámicos, como piezas para 

aplicación en la industria del petróleo que pesan hasta 30 toneladas métricas [66–68]. El 

prensado isostático en caliente es un proceso de producción relativamente nuevo, este fue 

desarrollado en 1955 por un equipo del Battelle Memorial Institute (EE.UU.) dirigido por 

Ch.B. Boyer y se utilizó inicialmente para la soldadura por difusión durante la producción de 

elementos combustibles en la ingeniería nuclear la cual se denominó "soldadura por presión 

de gas"[69]. Este nuevo proceso permitió la creación de súper aleaciones complejas y la 

unión de materiales compuestos que no se podían producir por los métodos existentes, 

adicionalmente también ha permitido la fabricación de componentes de PM con dimensiones 

de forma casi neta, eliminando la necesidad de forjar y procesos de mecanizado en la mayoría 

de los casos, logrando reducir la porosidad de dichos materiales [70]. En esta tecnología, la 

temperatura alta y presión de gas pueden aplicarse simultáneamente a las piezas de trabajo, 

dando como resultado propiedades del material totalmente isotrópicas, brindando solución 

en la fabricación de componentes donde se requieran aplicaciones críticas y altamente 

exigentes con respecto a las técnicas convencionales, esta técnica se puede utilizar 

directamente para consolidar un polvo o para densificar aún más una pieza prensada en frío, 

sinterizada o moldeada. 

El proceso HIP permite producir materiales de todas las formas y tamaños, incluyendo 

palanquillas cilíndricas, palanquillas de barras rectangulares planas, formas sólidas con 

geometría externa compleja y formas complejas con cavidades internas, puede producir 

materiales a partir de composiciones metálicas difíciles o imposibles de forjar o fundir. La 

compactación a una temperatura elevada sirve para eliminar los efectos del endurecimiento; 

reducir la tensión que se produce por la deformación plástica y permite que la densificación 

continúe durante el tiempo en que se mantiene la temperatura y la presión. Se ha encontrado 
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que el HIP puede conseguir un grado sorprendente en el control de forma y precisión que 

hacen que esta técnica tome una fuerza importante para su desarrollo comercial [7]. Las 

aleaciones de fundición de aluminio, titanio, níquel y aceros inoxidables de alta resistencia 

han sido mejoradas por el proceso HIP, algunos resultados muestran que las propiedades de 

los materiales de las fundiciones HIP se aproximan a los valores alcanzados por sus 

contrapartes fundidas y forjadas [70].Este proceso se ha usado ampliamente para eliminar la 

porosidad, cavidades, grietas en caliente, homogenizar la estructura de superaleaciones y 

componentes metálicos que se encuentran fundidos, logrando mediante la alta temperatura y 

presión isostática reducir el tamaño de poros cerrados sin modificar la forma de la pieza  [71], 

logrando obtener densidades hasta del 100% [53]. 

Teniendo en cuenta las investigaciones realizadas, es claro que el HIP es un proceso industrial 

excepcionalmente efectivo y prometedor en la metalurgia de polvos que puede utilizarse para 

fabricar grandes productos de aleaciones de alta calidad, mientras que los procesos 

tradicionales de pulvimetalurgia, prensado uniaxial, sinterización y forja, permiten obtener 

productos de hasta 10 kg de peso, HIP puede ser utilizado para fabricar productos de alta 

calidad que pesan más de 10 toneladas [22]. El prensado isostático en caliente, evoluciona 

dinámicamente y su potencial está lejos de agotarse, esto puede explicarse por la mejora del 

equipo, lo que ha llevado a una gran disminución en el costo del tratamiento HIP en los 

últimos 15  años, facilitando sin lugar a dudas  su gama de aplicaciones industriales [69], 

estas mejoras realizadas han logrado reducir el costo del procesamiento, en 1998 el costo de 

un kilogramo de polvo fue de 0.9 euros y en 2014 el costo paso a 0.3 euros, logrando 

aumentar las ventajas competitivas del HIP con respecto a las tecnologías metalúrgicas 

tradicionales [22]. Cabe mencionar que por medio de pulvimetalurgía con HIP hasta la fecha 

no se han publicado investigaciones en aleaciones de magnesio, por tanto, este proceso se ha 

convertido en un potencial grande de investigación en este tipo de aleaciones y 

particularmente prometedor en la producción de materiales para el sector automotriz y 

aeroespacial.  
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CAPITULO 2 

5. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 

5.1.Materias primas 

Como materias primas, se utilizaron polvos comerciales (P.C) de magnesio, aleación AZ91 

y Zinc. Los polvos de Mg y AZ91 fueron importados por la empresa Tangshan weihao 

magnesium powder co ltd, la composición química reportada por el proveedor se encuentra 

en las Tabla 1 y Tabla 2 y la distribución de tamaño de partícula se ilustran en la Figura 1. 

Los polvos de Zn fueron adquiridos localmente de la empresa EYM (insumos y servicios 

para la industria minera). El proceso de obtención de los polvos fue por atomización en gas 

de argón.  

Tabla 1. Composición química para los polvos comerciales de aleación AZ91D 

AZ91D 

Mg 

(%) 

Al 

(%) 

Zn 

(%) 

Cu 

(%) 

Mn 

(%) 

Fe 

(%) 

Be 

(%) 

Ni 

(%) 

Si 

(%) 

90.40 8.93 0.43 0.0008 0.190 0.010 0.001 0.003 0.029 

 

Tabla 2. Composición química para los polvos comerciales de Magnesio 

Mg 
Mg (%) Zn (%) Fe (%) C (%) Otras impurezas (%) 

Material volátil 

(%) 

99.81 0.0077 0.008 0.004 0.09 0.08 
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Figura 1. Distribución de tamaño de partícula reportada por el proveedor para los polvos 

de Magnesio (a) y aleación AZ91 (b) 

5.2.Molienda de alta energía (MAE) 

Con el fin de obtener una distribución heterogénea en el tamaño de partícula y un 

refinamiento de grano, se decidió realizar molienda de alta energía a los polvos comerciales, 

mediante un molino de bolas de alta energía Retsch Emax, el cual reduce el tamaño del 

material médiate una combinación de alta fricción e impacto usando velocidades que van 

desde 300 a 2000 rpm, los recipientes usados en esta investigación fueron de acero inoxidable 

con recubrimiento de zirconio y contracuerpos de zircón de 10 y 3 mm de diámetro (ver 

Figura 2). 

 

Figura 2. Molino de alta energía EMAX (a), recipiente de molienda(b) y contracuerpos de 

zircón de 10 mm de diámetro (c) 
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Antes de realizar la molienda de los polvos, el recipiente fue cerrado dentro de una caja de 

guantes llena de argón de alta pureza (99.9% de pureza) para asegurar una atmósfera inerte 

en la molienda. Como agente controlador de proceso (ACP) se empleó ácido esteárico (2 % 

en peso) para evitar el exceso de soldadura en frío. Teniendo en cuenta la literatura y las 

condiciones de velocidad mínima y máxima que tiene el molino, así como lo recomendado 

para los contracuerpos de zircón (máximo 1200 rpm), se inició el proceso de molienda con 

la velocidad más baja del equipo (300 rpm) y tiempo prolongados hasta de 20 horas. 

Inicialmente se realizó molienda a la mezcla de los polvos de Mg, AZ91 y Zn teniendo en 

cuenta una relación de balance de masas para obtener AZ61 (6% Al y 1%Zn, porcentaje en 

peso), con velocidades de 300 y 400 rpm durante 20 h utilizando contracuerpos de zircón de 

10 mm de diámetro con una relación de carga 10:1 (peso contracuerpos-peso material). 

Luego de obtener los resultados de molienda en la mezcla se pudo observar que no hubo una 

variación significativa en el tamaño de los polvos probablemente por la diferencia entre las 

durezas del magnesio y la aleación AZ91, por lo que se decide realizar molienda por separado 

a estos polvos, usando velocidades más altas (400, 600 y 900 rpm) disminuyendo el tiempo 

y logrando una reducción en el tamaño de la partícula, evitando aglomeración del material y 

aumentos significativos en la temperatura. Teniendo en cuenta los resultados obtenidos, los 

cuales se discutirán en el próximo capítulo, se decidió estudiar dos velocidades (600 y 900 

rpm) tanto en los polvos comerciales de magnesio como en los de aleación AZ91. Los polvos 

se molieron por separado en dos etapas, en la primera etapa, se utilizaron contracuerpos de 

zircón de 10 mm de diámetro mientras que para la segunda etapa se emplearon contracuerpos 

de zircón de 3 mm de diámetro. La relación empleada del peso de los contracuerpos con 

respecto al polvo para todas las moliendas fue de 8:1. El polvo de Zn no se molió ya que el 

material recibido se consideró lo suficientemente pequeño (�̅�0.8 =2.9 µm). Las condiciones 

de molienda se pueden encontrar en la  

Tabla 3. 

Tabla 3. Parámetros utilizados durante la molienda de polvos de aleación AZ91 y 

magnesio puro 

Muestra Descripción Etapa 1 Etapa 2 

AZ91-300 P.C de aleación AZ91 300 rpm-20h -- 
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AZ91-400 P.C de aleación AZ91 400 rpm-6 h -- 

AZ91-600 P.C de aleación AZ91 600 rpm-6 h 600 rpm-3 h 

AZ91-600 P.C de aleación AZ91 600 rpm-10 h 600 rpm-5 h 

AZ91-900 P.C de aleación AZ91 900 rpm-6 h 900 rpm-3 h 

Mg-600 P.C de Magnesio 600 rpm-10 h 600 rpm-5 h 

Mg-900 P.C de Magnesio 900 rpm-6 h 900 rpm-3 h 

 

5.3.Mezcla 

Una vez encontrados los parámetros de velocidad y tiempo para los polvos de Mg y AZ91, 

se mezclaron estos dos materiales obtenidos bajo las mismas condiciones de molienda, con 

P.C de zinc para obtener mezclas de las aleaciones de magnesio AZ31 y AZ61 teniendo en 

cuenta el balance de masas para lograr las composiciones teóricas en cada caso: AZ31 (33.3% 

AZ91 - 66% Mg - 0.7% Zn en peso) y AZ61 (66.7% AZ91 - 33% Mg - 0.3% Zn, porcentaje 

en peso). La mezcla se realizó en el molino de alta energía a una velocidad de 400 rpm 

utilizando bolas de zirconio de 3 mm durante 2 horas.  Para evaluar el efecto de la molienda 

de polvo, se hicieron mezclas manuales de los polvos recibidos (Mg, AZ91 y Zn), 

considerando la composición química de las aleaciones AZ31 y AZ61 ya descritas.  

5.4.Compactación  

Los polvos de las aleaciones AZ (AZ91, AZ61 y AZ31) se consolidaron mediante prensado 

uniaxial, usando una matriz de compactación metálica con forma rectangular para obtener 

muestras con dimensiones de 10x5x5 mm; la presión de compactación se varió entre 300 y 

600 MPa con un tiempo de sostenimiento de 15 minutos. Para evitar la soldadura del material 

en las paredes del molde y facilitar el desmoldeo de la pieza, se utilizó estearato de magnesio 

(Mg (C18H35O2)2) como lubricante para la matriz. La densidad media de cada muestra 

compactada fue calculada a partir de medidas de masa y volumen. Para pesar las probetas 

después de compactadas, se utilizó una microbalanza electrónica Mettler Toledo-UMX5 

(precisión de ± 0,1 µg) y el volumen se calculó como la multiplicación del promedio de siete 

medidas realizadas en el largo, ancho y altura de cada muestra, estas mediciones se realizaron 

utilizando un micrómetro Mitutoyo con precisión de 0,001 mm. Para los cálculos de la 
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densidad relativa se utilizaron densidades teóricas de 1.81, 1.80 y 1.77 g cm-3 para las 

aleaciones AZ91, AZ61 y AZ31, respectivamente [24].  

5.5.Obtención de aleaciones sinterizadas 

Con el fin de encontrar la temperatura y el tiempo óptimos para lograr una sinterización de 

la pieza compactada; se realizaron ensayos en un horno tubular con flujo constante de argón 

a las diferentes mezclas obtenidas. Teniendo en cuenta el diagrama de fases del Mg-Al y Mg-

Zn, así como reportes de la literatura, se decidió empezar el proceso de sinterización con un 

temperatura de 450°C, la cual está por encima de la temperatura eutéctica en el diagrama de 

fases Mg-Al para las composiciones de las muestras AZ, el tiempo de sostenimiento fue de 

cinco horas, luego se ensayaron temperaturas más altas (550, 570, 585 y 600°C) que 

proporcionarán una pequeña cantidad de fase líquida para mejorar la sinterización, 

disminuyendo el tiempo de sostenimiento a tres horas. Después del tratamiento térmico, las 

muestras se pulieron hasta obtener un acabado de espejo y para observar la metalografía se 

atacaron con una mezcla de 1 ml de ácido nítrico y 50 ml de etanol durante 20 segundos. Se 

tomaron micrografías ópticas con un microscopio Nikon eclipse E200 y una cámara DFK 

MKU130-10X22 utilizando el programa IC-Capture 2.4. Las muestras también se analizaron 

por microscopia electrónica de barrido (SEM), usando un equipo JEOL JSM-6490LV. 

5.6.Sinterización por prensado isostático en caliente (HIP) 

Con los resultados obtenidos en el horno tubular y reportes de literatura para procesos de HIP 

realizados en otros materiales, en dónde obtienen buenos resultados con temperaturas 

cercanas al punto de fusión del elemento principal [72],  se escogieron dos temperaturas (550 

y 600°C) para realizar el proceso de sinterización por HIP en las piezas compactadas de forma 

rectangular con dimensiones 10x5x5 mm. Estudios realizados mediante HIP han informado 

mejoras en la densificación y reducción de poros con una presión de 100 MPa (14500 psi)  

[66,73,74], bajo esta premisa se decidió utilizar dicha presión. El proceso se llevó a cabo en 

un equipo de HIP, AIP modelo HP 830 (Figura 3) con atmósfera de argón. 
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Figura 3. Equipo para prensado isostático en caliente (HIP) 

 

5.7.Caracterización química, morfológica y microestructural  

La morfología y topografía de los polvos (polvos metálicos sin moler, molidos mezclados y 

sinterizados) se analizaron en un microscopio electrónico de barrido SEM referencia JEOL 

JSM-6490LV en alto vacío. Sé emplearon los detectores de imagen, electrones secundarios 

(SEI) para evaluar la morfología y tamaño de partícula, mientras que se usó electrones 

retrodispersados (BES) para inferir la composición química de las mezclas y probetas 

sinterizadas. Esta composición se verificó mediante una microsonda de rayos X-EDX, 

referencia INCApentaFET-x3 Oxford instrumens. Para las muestras en polvo, el análisis 

EDX se realizó escaneando ~ 14% del peso total de las diferentes mezclas, colocando polvos 

molidos en varios soportes SEM usando cinta de carbón de doble cara, para las muestras 

sinterizadas, se realizaron siete mediciones EDX por área a 500X en diferentes zonas a lo 

largo de la longitud en cada muestra y los resultados promedio son los reportados. La 

distribución del tamaño de partícula se midió a partir de micrografías SEM con un área de 

imagen de 3.11x105 µm2, utilizando el software Image J [75] analizando cada partícula bajo 

el parámetro Feret, que permite calcular el diámetro promedio de las partículas en cada 

micrografía considerando el valor de la distancia entre 2 tangentes paralelas a la silueta 

proyectada de una partícula y que es perpendicular a una dirección fija. Los cálculos 

estadísticos del tamaño de partícula promedio en los diferentes cuartiles, así como el factor 

de intervalo relativo (RSF) se realizaron siguiendo el estándar ASTM E799-03 [76] . La 

composición de la fase y la cristalinidad de los polvos tanto recibidos como molidos se 

evaluaron utilizando un difractómetro EMPYREAN en modo-2θ con un ánodo de Co; una 
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longitud de onda de λ = 0.1540598 nm, rango de exploración de 20 ° a 80 ° y 0.02 ° paso por 

segundo, a 45 kV y 40 mA. Se utilizó el software X'pert High Score Analysis para calcular 

el ancho a la altura media de los picos de difracción (FWHM) empleando la base de datos de 

ICSD: magnesio HCP (98-016-2414) y aluminio magnesio 12/17 (98-002-3607), para el 

análisis e identificación de picos. El tamaño de cristalito se determinó mediante la ecuación 

de Scherrer que relaciona el FWHM y el tamaño de cristalito [77] de la siguiente manera: 

𝛽 =
(𝑘)∗(𝜆)

(𝐹𝑊𝐻𝑀)∗(𝐶𝑂𝑆𝜃)
          (1) 

Donde β es el tamaño del cristalito; k es el factor de forma cristalina, cuyo valor puede estar 

entre 0.9 y 1, λ es la longitud de onda de la radiación utilizada; FWHM es el ancho a la altura 

media del pico de difracción de la muestra y θ es el ángulo del pico de difracción. 

5.8.Medidas de dureza   

De acuerdo con la norma ASTM E18-18a [78], se realizaron mediciones de dureza superficial 

Rockwell-B, también se realizaron medidas de dureza Vickers para evaluar el éxito del 

proceso de pulvimetalurgía. Un penetrador de bola de acero con 1.588 mm de diámetro se 

introdujo en la superficie utilizando una carga aplicada de 15 kgf para las mediciones de 

dureza Rockwell-B superficial. Las mediciones de dureza Vickers (HV) se llevaron a cabo 

utilizando un probador de dureza Shimadzu Micro Vickers HMV-G 21 bajo una carga de 2 

kg con un tiempo de permanencia de 15 s. Los valores de dureza reportados son el promedio 

de cinco mediciones. 

 

 

CAPITULO 3 

6. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

6.1.Molienda de alta energía (MAE) 

Antes de empezar con la molienda, se realizó la caracterización de los materiales de partida, 

la Figura 4 presenta micrografías electrónicas de barrido de la condición recibida de 

magnesio comercialmente puro (PC-Mg), aleación de magnesio AZ91 (PC-AZ91) y polvos 
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de zinc junto con sus respectivos gráficos de distribución de tamaño y análisis EDX. Se 

encontró que los polvos de magnesio y aleación AZ91 exhiben formas esféricas con un  

�̅�0.8 menor o igual a 21.8 y 30.1 µm, respectivamente. Los polvos de zinc tenían una 

morfología irregular con un 80% de las partículas en tamaños inferiores o iguales a 2,9 µm 

(�̅�0.8). 

 

Figura 4. Micrografías electrónicas de barrido, distribución de tamaño y análisis EDX para 

polvos recibidos de (a) Mg puro, (b) aleación AZ91 y (c) Zn 

 

La  

 

 

Tabla 4 presenta los resultados del análisis de composición química obtenido para cada polvo 

por medio de EDX. Se puede observar que el porcentaje de pureza de los polvos comerciales 

fue superior al 94%. 
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Tabla 4. Composición química de los polvos comerciales de Mg, Zn y aleación AZ91 

obtenidos por análisis EDX 

Material 

Mg Al Zn O 

Peso 

(%) 

Atómico 

(%) 

Peso 

(%) 

Atómico 

(%) 

Peso 

(%) 

Atómico 

(%) 

Peso 

(%) 

Atómic

o (%) 

Polvo de 

magnesio 
96.4 94.6 - - - - 3.7 5.4 

Polvo de 

Zinc 
- - - - 99.1 96.5 0.9 3.5 

Polvo de 

AZ91 
90.0 91.1 8.0 7.3 1.2 0.5 1.2 1.9 

 

La Figura 5 muestra las micrografías electrónicas de barrido y la distribución de tamaño para 

los polvos AZ91 después de la etapa 1 de molienda (MAE), independientemente de la 

velocidad o el tiempo, fue evidente que los polvos cambiaron su morfología después de 

MAE. En la Figura 5 (a) se puede ver que la mayoría de las partículas AZ91 molidas a una 

velocidad de 400 rpm durante 20 horas sufrieron deformación plástica sin fractura, mientras 

que una cantidad menor se fracturaron. En la gráfica de distribución se observa que la 

frecuencia más alta estaba entre 30 y 50 μm, con un diámetro promedio (�̅�0.8) de 48.6 μm, 

lo que indica un desplazamiento del 62% hacia tamaños más grandes en comparación con los 

polvos recibidos, que puede atribuirse a la deformación plástica de las partículas esféricas 

iniciales durante la primera etapa de MAE. A medida que continúa el proceso a una velocidad 

de 600rpm con 6 y 10 h, las partículas tienen una reducción en el tamaño, cambiando su 

forma a escamas o discos irregulares (Figura 5 (b) y (c)). La deformación y aglomeración de 

polvos se informa comúnmente durante la molienda de las aleaciones de magnesio donde las 

partículas, una vez deformadas, sufren soldadura en frío, endurecimiento y fractura, lo que 

al final provoca una reducción en el tamaño promedio [12,79].  Para la molienda realizada a 

900 rpm por 6 horas durante la primera etapa (Figura 2 (d)) se obtuvieron partículas con una 
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distribución (�̅�0.8) de 23.2 μm y frecuencias altas alrededor de 10 μm, siendo estos resultados 

comprables con estudios realizados en polvos AZ80 después de  molienda criogénica [12]. 

 

Figura 5. Micrografías electrónicas y distribución del tamaño de los polvos AZ91 después 

de la etapa 1 de MAE. (a) AZ91-400 rpm-20 h, (b) AZ91-600 rpm-6 h, (c) AZ91-600 rpm-

10 h y (d) AZ91-900 rpm-6 h 

 

Para reducir la aglomeración de los polvos AZ91 molidos a 600 y 900 rpm, se decidió realizar 

un proceso de molienda posterior (etapa 2) utilizando contracuerpos de molienda más 

pequeños; en este caso bolas de zirconio de 3 mm de diámetro. La Figura 6 muestra las 
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micrografías electrónicas de barrido y las gráficas de distribución de tamaño para polvos 

AZ91 después de la etapa 2 de MAE. Se observó dos efectos sobre el polvo AZ91: (i) 

separación de los aglomerados formados en la primera etapa y (ii) reducción adicional del 

tamaño de las partículas. Después de 3 horas de molienda a 600 rpm, se evidencian partículas 

irregulares y en forma de escamas, con partículas más pequeñas después de 5 horas de 

molienda (Figura 6 (a) y (b)). El diámetro medio de partícula (�̅�0.5) en la molienda a 600 

rpm durante 3 h fue de 12.7 μm con un valor RSF de 1.9,  mientras que para las partículas 

molidas a la misma velocidad con 5 h fue de 8.4 μm y un RSF de 1.2, esto significa una 

reducción de casi el 33% del diámetro medio al mantener la velocidad de rotación y aumentar 

el tiempo de molienda, obteniendo una distribución más homogénea después de 5 h de 

molienda. Después de tres horas de molienda a 900 rpm (Figura 6 (c)) tanto la imagen SEM 

y la gráfica de distribución, indican claramente el efecto positivo de aumentar la velocidad 

de molienda en la reducción del tamaño de partícula, obteniendo una distribución con la 

mayoría de partículas por debajo de 15 µm , frecuencias más altas alrededor de 5 µm, un 

diámetro medio (�̅�0.5) de 7.2 µm y un �̅�0.8 igual a 10.2 µm, que corroboran este 

comportamiento. A partir de estos resultados, se puede decir que, durante la primera etapa de 

molienda, predominantemente se produjo deformación y soldadura en frío de las partículas 

AZ91 (Figura 5). Durante la segunda etapa de la molienda, las partículas se vuelven más 

duras con un comportamiento frágil que facilita la fractura de aglomerados, mejorando la 

reducción en el tamaño, ocasionado un cambio en la morfología de las partículas en forma 

de escamas (Figura 5), a una forma irregular (Figura 6)[80] . 



34 
 

<  

Figura 6. Micrografías electrónicas de barrido y distribución del tamaño de los polvos 

AZ91 después de la etapa 2 de HEM. (a) AZ91-600rpm-3h, (b) AZ91-600 rpm-5h y (c) 

AZ91-900 rpm-3h 

 

La Figura 7 muestra micrografías de los polvos comerciales de magnesio después de la 

primera etapa de MAE y las imágenes de distribución de tamaño para cada caso. Después de 

6 horas de molienda a 600 rpm, el polvo de magnesio exhibió formas y bordes irregulares, 

como se muestra en la Figura 7(a); el aumento tanto del tiempo como la velocidad genera 

partículas de forma equiaxial como se ve en la Figura 7 (b) y (c). Según la literatura, dicha 

morfología se logra debido a la convergencia de varios fenómenos como la deformación 

plástica, la fractura frágil y  la soldadura en frío [81]. La molienda de los polvos PC-Mg a 

900 rpm condujeron a partículas de forma equiaxial con altas frecuencias ubicadas en 

tamaños más grandes en contraste con la molienda a 600 rpm, este comportamiento esta 

relacionado con el aumento en la energía superficial de las partículas, así como del sistema.  
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Subir la velocidad en la molienda de 600 a 900 rpm durante 6 horas genera una  aumento en 

la energía superficial de las partículas, así como del sistema en general lo que produce una 

disminución en el tamaño y mayor aglomeración con el paso del tiempo, alcanzando un límite 

en la reducción del tamaño en la partícula [82]. Con respecto al valor �̅�0.8 en los polvos de 

Mg molidos a 600 rpm durante 6 horas fue de 38.1 µm, mientras que para la misma velocidad  

durante 10 horas fue de 40.8 µm, esta similitud en los dos valores significa que moler a 600 

rpm con bolas de circonio de 10 mm y aumentar el tiempo no es preponderante con respecto 

a la reducción del tamaño en la partícula lo cual es evidente en las imágenes SEM (Figura 7 

(a) y (b)). Para la molienda a 900 rpm y 6 h (Figura 7 (c)), la aglomeración presentada dio 

como resultado un aumento en tamaño promedio �̅�0.8 de 59 µm. Al comienzo del proceso de 

molienda y debido a la colisión con las bolas, las partículas de Mg experimentaron tanto 

deformación plástica como fractura, cambiando su morfología, luego, debido al mecanismo 

de soldadura en frío, las partículas deformadas y fracturadas se aglomeraron, cambiando su 

forma de escamas a una  forma equiaxial hasta alcanzar el equilibrio [79]. 
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Figura 7. Micrografías electrónicas de barrido y distribución del tamaño de los polvos de 

magnesio después de la etapa 1 de molienda. (a) Mg-600 rpm-6 h, (b) Mg-600 rpm-10 h y 

(c) Mg-900 rpm-6 h 

 

La Figura 8 muestra las micrografías electrónicas de los polvos de magnesio después de la 

etapa 2 de MAE con sus respectivas gráficas de distribución de tamaño. En todos los casos, 

el tamaño de partícula disminuyó en comparación con las partículas obtenidas después de la 

primera etapa de molienda. La molienda de CP- Mg a 600 rpm durante 3 horas (Figura 8 (a)) 

o 5 horas (Figura 8(b)) generaron partículas de forma irregular con un �̅�0.8 menor igual a 

31.7 y 19.0 µm, respectivamente. Lo anterior indica la reducción en el tamaño de partícula 

al aumentar el tiempo de molienda utilizando una velocidad de 600 rpm y contracuerpos de 

circonio de 3 mm de diámetro. Para la molienda de los polvos PC- Mg a 900 rpm durante 3h 

se observaron partículas con un �̅�0.8 menor o igual a 26.4 µm, este valor aumentó en 

aproximadamente un 39% en comparación con los polvos molidos a 600 rpm durante 5 horas, 
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además, el RSF calculado, mostró que la mayor homogeneidad se dio en la molienda a 900 

rpm durante 3 horas con un valor de 1.0, mientras que para los polvos de Mg molidos a 600 

rpm durante 3 horas el valor fue de 1.6.  

 

Figura 8. Micrografías electrónicas de barrido y distribución de tamaño de los polvos de 

magnesio después de la etapa 2 de molienda. (a) Mg-600 rpm-3 h, (b) Mg-600 rpm-5 h, (c) 

Mg-900 rpm-3 h 

La deformación plástica, la fractura y la soldadura en frío fueron los mecanismos de molienda 

predominantes, independiente de la velocidad empleada (600 o 900 rpm), o la naturaleza de 

los polvos molidos (CP-Mg o CP-AZ91); el aumento en el tamaño de partícula se debió 

principalmente a la soldadura en frío y fractura, mientras que el cambio en la morfología fue 

causado por la deformación plástica. El efecto en el tamaño de los contracuerpos de molienda 

fue bastante importante, ya que el diámetro cambia tanto la cantidad de energía cinética como 

el área de superficie disponible para la transferencia de esa energía, de esta manera,  los 
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contracuerpos más grandes proporcionaron una mayor energía de impacto durante la colisión, 

lo que aumentó la energía transferida al material [83]. De acuerdo con lo anterior, el uso de 

contracuerpos de 10 mm implicaba que los polvos sufrirían fractura y soldadura en frío, 

ocasionando un aumento en el tamaño de partícula debido a la aglomeración (Figura 7 (b) y 

(c)). Por el contrario, el uso de contracuerpos de menor diámetro implica que las partículas 

que se aglomeraron después de la primera etapa de molienda se separarán durante la segunda 

etapa, ya que la cantidad de energía transferida entre los contracuerpos de molienda y las 

partículas no fue suficiente para producir soldadura en frío. En otras palabras, el parámetro 

más importante durante MAE de los polvos de magnesio y aleación AZ91 fue la energía 

transferida entre los contracuerpos y el polvo. Además, la molienda adicional permitió la 

propagación de subgranos a través de la partícula [83], causando deformación plástica así 

como fractura, evitando que las partículas se aglomeraran, reduciendo su tamaño. 

Se mezclaron polvos de aleación AZ91 molido a 600 rpm, polvos de Mg molido a la misma 

velocidad y Zn tal como se recibió para obtener mezclas que cumplieran con la composición 

química de las aleaciones de magnesio AZ61 y AZ31 (etiquetadas de aquí en adelante como 

AZ61-600 y AZ31-600). Del mismo modo, cantidades de polvos molidos a 900 rpm para 

obtener mezclas AZ61 y AZ31 a 900 rpm (etiquetadas de aquí en adelante como AZ61-900 

y AZ31-900). La Figura 9 muestra las micrografías electrónicas de barrido y distribución de 

tamaños obtenidas. Se observan partículas en forma de escamas e irregulares con tamaños 

que van desde unos pocos nanómetros hasta aproximadamente 40 µm. El tamaño de partícula 

promedio para la mezcla AZ31-900 fue de 10.6 ± 6.8 µm (RSF = 2) mientras que el de la 

mezcla AZ31-600 fue de 13.0 ± 6.4 µm (RSF = 1.3). Además, el tamaño medio de partícula 

en la mezcla AZ61-900 fue de 7.7 ± 4.9 µm (RSF = 1.6) mientras que el de la mezcla AZ61-

600 fue de 11.0 ± 5.5 µm (RSF = 1.3). Según los valores calculados de RSF, las mezclas de 

polvos molidos a una velocidad de rotación de 900 rpm exhibieron una distribución del 

tamaño de partícula más heterogénea en comparación con las obtenidas a 600 rpm.  
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Figura 9. Micrografías electrónicas de barrido y distribución de tamaño de partícula de las 

mezclas de polvos AZ31 a (a) 600 rpm, (b) 900 rpm y mezcla de AZ61 a (c) 600 rpm, (d) 

900 rpm 

La composición química de las mezclas de polvos previamente molidos a 600 y 900 rpm se 

muestra en la Tabla 5. Los resultados obtenidos estaban de acuerdo con los establecidos por 

la norma ASTM B951 [84], siendo las mezclas AZ31-600 y AZ61-900 las que mejor se 

ajustaron a los rangos estándar. Todas las mezclas en polvo se calcularon y prepararon usando 

el mismo balance de masa y las mismas materias primas, sin embargo, parece que la molienda 

y / o la mezcla posterior altera ligeramente la composición química de los materiales en 



40 
 

polvo. Tal alteración aún no está clara, lo que requiere una experimentación más extensa, que 

está fuera del alcance del presente trabajo. 

Tabla 5. Composición química de las mezclas de aleaciones de magnesio obtenidas de 

polvos previamente molidos a 600 y 900 rpm, determinado por análisis EDX 

Muestra Elemento Peso (%) Atómico (%) 

AZ31-600 

O 3.9±0.1 5.4±0.1 

Mg 92.3±0.6 91.4±0.5 

Al 3.0±0.6 2.6±0.6 

Zn 0.8±0.2 0.6±0.1 

AZ31-900 

O 3.1±1.2 4.8±1.4 

Mg 89.4±1.8 89.9±2.4 

Al 4.9±1.4 4.3±1.2 

Zn 2.6±0.4 1.0±0.6 

AZ61-600 

O 3.4±0.2 5.1±0.4 

Mg 89.9±0.8 89.7±0.7 

Al 5.1±0.5 4.6±0.5 

Zn 1.6±0.5 0.6±0.2 

AZ61-900 

O 2.9±0.2 4.3 ±0.3 

Mg 89.1±0.4 89.0±0.5 

Al 7.0±0.4 6.2±0.3 

Zn 1.1±0.2 0.5±0.1 

 

La evolución de la microestructura durante la molienda de AZ91 y Mg se investigó por DRX 

y los resultados se presentan en la Figura 10. El patrón DRX de la aleación AZ91 sin 

molienda (AZ91-SM) estaba compuesto de precipitados de β-Mg17Al12 en la matriz de 

solución sólida de α-Mg, que es típica en las aleaciones AZ91 por fundición. Por otro lado, 

los resultados DRX para los polvos PC- Mg sin molienda (Mg-SM) fueron los típicos 

presentes en este material. Después de la molienda de la aleación AZ91 y Mg, los patrones 

DRX exhibieron un mayor ancho en todos los picos, lo que se atribuyó a la reducción del 

tamaño del cristalito o una deformación no homogénea [85]; para el caso de la aleación AZ91 
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y de Mg molidos a 600 rpm (AZ91-600 y Mg-600) se observa una mayor intensidad del pico 

de α-Mg (002) en comparación con los mismos polvos molidos a 900 rpm (AZ91-900 o Mg-

900) o sin molienda (AZ91-SM o Mg-SM). Teniendo en cuenta la literatura, se tiene que a 

temperaturas bajas, los cristales individuales hexagonales cerrados (HCP) de magnesio 

exhiben solo dos sistemas de deslizamiento independientes; sin embargo, a altas 

temperaturas, se activan los deslizamientos mecánicos y no basales (prismáticos y 

piramidales) [86–88]. Además, según el trabajo de Koike y colaboradores  [89], las 

aleaciones de magnesio con granos finos (<10 µm) inhiben la formación de hermanamiento, 

promoviendo la actividad de deslizamientos no basales y deslizamiento de límite de grano, 

incluso a bajas temperaturas. Por otra parte, durante la molienda es posible que las partículas 

de polvo experimenten un aumento en la temperatura local debido a la cantidad de energía 

transferida desde los contracuerpos al polvo, en ese sentido, el hermanamiento mecánico o 

los deslizamientos no basales se pueden activar en algunas partículas de polvo ya sea por un 

aumento en la temperatura o por la deformación plástica que sufren los polvos, lo cual puede 

generar que  esas partículas de polvo exhiban recristalización dinámica y por lo tanto, es de 

esperar un aumento en la intensidad de algunos picos de DRX [14,89], lo que explicaría por 

qué el pico de α-Mg (002) muestra una mayor intensidad tanto para la aleación AZ91 como 

para los polvos de Mg molidos a 600 rpm (AZ91-600 y Mg-600). Sin embargo, con los 

resultados disponibles no es posible explicar por qué este comportamiento no fue evidente 

para los polvos AZ91 y Mg molidos a 900 rpm (AZ91-900 y Mg-900). Además, también fue 

evidente un desplazamiento de aproximadamente 0.3° para el pico de α-Mg (011) (Imagen 

ampliada en la Figura 10 (a)) de las aleaciones de magnesio AZ. Tal desplazamiento puede 

estar relacionado a dos posibles causas, (i) la disminución de la cantidad de aluminio presente 

en la matriz de Mg causada por la formación de fases intermetálicas (β-Mg17Al12) que 

ocasiona un aumento del parámetro de red en el magnesio  como lo predice la teoría de 

Lubarda [90,91], o también puede ser producto de (ii) una deformación de la estructura 

cristalina  debido a tensiones residuales de compresión producto de  la molienda de alta 

energía [77,92]. 

Otra característica interesante que se observa en la Figura 10, está relacionada con los picos 

de β-Mg17Al12 (114) y (233), los cuales, para la aleación AZ91, mostraron un ligero aumento 

en su intensidad después del proceso de molienda para cualquiera de las velocidades de 
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rotación. Este aumento en la intensidad es más fácilmente observado en el pico (233) en 

comparación con el pico (114); esto debido a un efecto de la superposición entre los picos 

(114) y (011) por el ensanchamiento del pico (011). Estos resultados son contradictorios con 

otro trabajo que informa la reducción en los picos de difracción de la fase β-Mg17Al12 se debe 

al refinamiento de esta fase durante la molienda mecánica [90]. En contraste con , los picos 

de β-Mg17Al12 (114) y (233) desaparecieron gradualmente de los patrones DRX en las 

mezclas de aleación AZ31 y AZ61 a medida que la cantidad de polvo AZ91 disminuyó en la 

composición [9]. También fue evidente un pequeño pico de alrededor de 50.8 ° 

correspondiente a la presencia de Zn, siendo este pico más intenso en los patrones DRX de 

las mezclas AZ31 y AZ61 debido al zinc agregado en la composición.  

 

Figura 10. Patrones DRX de (a) polvos de aleación AZ91 sin molienda (SM), polvos de 

aleación AZ91 molidos a 600 y 900 rpm, y mezclas de aleaciones de magnesio AZ31 y 
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AZ61 obtenidas de polvos previamente molidos a 600 y 900 rpm. (b) Polvo de magnesio 

puro sin molienda (SM) y polvos de magnesio molidos a 600 y 900 rpm 

La Tabla 6 muestra el tamaño de cristalito de las fases α-Mg y β-Mg17Al12. Para los polvos 

AZ91, la molienda a 900 rpm redujo el tamaño del cristalito en un 70% para la fase α-Mg y 

en un 45% para la fase β-Mg17Al12. Para los polvos de Mg, la reducción del tamaño del 

cristalito fue del 78% y del 80% cuando se molió a 600 y 900 rpm, respectivamente. Tal 

reducción en el tamaño del cristalito puede estar relacionada con el aumento de la energía 

cinética aplicada a los polvos durante la molienda a 900 rpm, causando deformación plástica, 

debido a la creciente fricción e impacto que ocurre entre los contracuerpos de molienda, las 

partículas de polvo y el recipiente [17,54]. Se ha informado, que una vez que se logra un 

tamaño de grano en la escala nanométrica, el movimiento de las dislocaciones y el 

deslizamiento de los límites del grano se vuelve difícil, evitando una mayor reducción  

[17,93]. Investigaciones llevadas a cabo con polvos de magnesio durante MAE a 150 rpm y 

60 horas han reportado tamaños de cristalitos de 40 nm [80], siendo este valor más alto que 

el valor mínimo obtenido en este estudio (34 nm) para un tiempo de molienda total de 9 

horas. El tamaño de cristalito de 34 nm es cercano al reportado para los polvos de Mg90-Al10 

sometidos a molienda criogénica, produciendo un tamaño promedio de 30 nm [90]. Al 

comparar los resultados obtenidos después de la molienda para los polvos comerciales de 

Mg, se observa cómo MAE fue más eficiente que la molienda convencional, ya que el tamaño 

de cristalito obtenido en el presente estudio fue menor que el informado por Hwang et al. 

[17], que obtuvo un tamaño de cristalito de 42 nm. Por otro lado, los resultados obtenidos 

para la molienda de los polvos AZ91 son comparables con estudios recientes que informan 

un tamaño de cristalito de 25 nm con MAE a 700 rpm durante 14 h, para esta  misma aleación 

[9]. Para la mezcla AZ31, se obtuvieron tamaños de cristalitos de 23 nm, inferiores a los 

reportados en la literatura para este tipo de aleación con molienda mecánica realizada durante 

20 h (46 nm) [14,94]. Teniendo en cuenta los resultados obtenidos para el tamaño de cristalito 

de los polvos molidos (Mg y AZ91) y sus mezclas (AZ31 y AZ61), se puede decir que el 

tamaño promedio fue de entre 22 y 34 nm, lo que puede favorecer el comportamiento 
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mecánico químico de estas aleaciones, considerando los buenos resultados reportados para 

materiales nanocristalinos [9,17]. 

Tabla 6. Resultados del tamaño de cristalito para las dos fases cristalinas en las diferentes 

muestras 

Muestra 

Tamaño de cristalito (nm) 

α-Mg β-Mg17Al12 

Mg- Sin moler 166.8 - 

Mg-600 37.1 - 

Mg-900 33.9 - 

AZ91- Sin moler 74.7 44.4 

AZ91-600 24.4 25.6 

AZ91-900 22.2 24.4 

AZ31-600 33.7 31.0 

AZ31-900 29.0 28.4 

AZ61-600 22.6 26.4 

AZ61-900 23.3 27.3 

 

6.2.Compactación  

Se procedió a realizar la compactación de las diferentes mezclas obtenidas, en la Figura 11 

se muestra la matriz metálica utilizada y la forma obtenida. Se observa que las piezas después 

de la compactación se ven sólidas y de fácil manipulación para procesos posteriores.  
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Figura 11. Matriz de compactación y pieza compactada de 10x5x5 mm 

 

Los resultados de densidad para las diferentes mezclas a las dos presiones utilizadas se 

presentan en la Figura 12.Se puede ver que para una presión de 300 MPa la densidad relativa 

de las muestras compactadas se encuentra en un rango entre 76-87 %, con la mayor densidad 

en el magnesio molido a 900 rpm (Mg-900) y la menor densidad en la muestra AZ61-900; 

este último comportamiento también se evidencia en la compactación a 600 MPa. Se puede 

observar que, al subir la presión de compactación al doble, la densidad en verde aumenta para 

todas las muestras, obteniendo una densidad relativa hasta de 93% para la muestra AZ31-900 

y un incremento hasta del 15% en la muestra AZ61-600 con 600 MPa comparado con 300 

MPa. Teniendo en cuenta estudios realizados en polvos metálicos de magnesio donde utilizan 

una presión de compactación uniaxial de 600 MPa obteniendo densidades relativas hasta de 

un 91% y resultados de dureza posteriores al sinterizado, hasta de 133 HV [9], se decide 

utilizar la presión de compactación más alta para realizar los primeros estudios de 

sinterización y medidas de dureza.  
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Figura 12. Densidad obtenida a 300 y 600 MPa para los polvos de Mg, AZ31 y AZ61 con 

las diferentes condiciones de molienda 

 

Luego de realizar la compactación a 600 MPa de los polvos recibidos y las mezclas sin moler, 

así como de los polvos y las mezclas molidas, se tomaron micrografías ópticas para 

comprender el efecto de la molienda en la compactación en verde, las imágenes se ilustran 

en la Figura 13. Se puede observar que los espacios entre las partículas eran evidentes, siendo 

diferentes dependiendo del proceso de molienda aplicado, los polvos que mostraron una 

mejor compactación fueron AZ31-900 ( Figura 13 (f)), AZ61-600 (Figura 13 (h)) y AZ91-

900 (Figura 13 (i)) ya que, aparentemente, había menos cantidad de espacios entre las 

partículas. Las micrografías para AZ31 y AZ61, muestran que el polvo molido a 600 rpm 

estaba compuesto principalmente por partículas grandes y aparentemente espacios más 

grandes comparados con el polvo molido a 900 rpm. Esto podría estar relacionado con la 

distribución de partículas obtenida para cada mezcla ya que a 600 rpm el tamaño de partícula 

promedio fue mayor que a 900 rpm. La muestra compactada que mostró una mayor 

heterogeneidad en el tamaño de partícula fue AZ31-900, donde se observan partículas 

pequeñas ubicadas entre partículas grandes, lo que está en acuerdo con los valores de RSF 

que indicaron una distribución de tamaño de partícula más amplia para esta mezcla. Con 
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respecto a los polvos compactados sin molienda (SM) se puede observar en general que estos 

presentan mayores espacios entre partículas comparados con los mismos molidos a 600 y 

900 rpm, siendo la muestra Mg-SM la que mejor comportamiento presentó en la 

compactación en comparación con la AZ91-SM. En general los comportamientos 

concuerdan con el tamaño promedio y los valores de RSF en cada caso, discutidos 

anteriormente en el apartado 6.1. 

 

Figura 13. Micrografías ópticas de muestras compactadas (a) Mg-SM, (b) Mg-600, (c) Mg-

900, (d) AZ31-SM, (e) AZ31-600, (f) AZ31-900, (g) AZ61-SM, (h) AZ61-600, (i) AZ61-

900, (j) AZ91-SM, (k) AZ91-600 y (l) AZ91-900 

 

6.3.Sinterización de las piezas compactadas de 10x5x5 mm, en horno tubular 

Luego de compactadas las muestras, se sometieron a un proceso de sinterización, el cual 

implica el calentamiento de los compactos a temperaturas que normalmente son de dos 
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tercios o más del punto de fusión del material, teniendo en cuenta el diagrama de fase Mg-

Al se determinó trabajar inicialmente por encima de la temperatura eutéctica, 450°C en este 

caso, con un sostenimiento de la temperatura por 5 horas, el cual se describe en la Figura 14. 

Debido a los resultados obtenidos a 450°C, se realizó un estudio a temperaturas superiores 

en la mezcla de polvos compactados AZ31, que tiene una mayor temperatura de fusión 

teniendo en cuenta el diagrama de fases Mg-Al (temperatura de fusión ~630°C). Las 

condiciones de temperatura y tiempo estudiadas se muestran en la Figura 14. 

 

Figura 14. Diagrama de tratamiento térmico aplicado a las muestras compactadas 

 

En la Figura 15, se muestran las imágenes obtenidas después de la sinterización a 450°C para 

todas las condiciones estudiadas. Se puede observar la sinterización de las partículas en todos 

los casos, mostrando un material más compacto en comparación con las micrografías de las 

muestras en verde (Figura 13). Aunque la presencia de espacios entre partículas o falta de 

unión en las mismas aún era evidente, ciertamente se redujo debido al tratamiento térmico. 

El empaquetamiento de partículas en las diferentes aleaciones, parece ser ligeramente mejor 

para las muestras con molienda a 900 rpm en comparación con 600 rpm y aquellas sin moler. 

De acuerdo con la literatura, esto podría estar relacionado con la alta densidad de defectos, 

el acomodamiento en las regiones interfaciales y la mayor energía superficial que tienen las 
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partículas de menor tamaño presentes en el polvo con 900 rpm, que conducen a una mejora 

de la sinterización con una reducción en el tiempo [52,95]. Teniendo en cuenta los resultados 

obtenidos en la compactación y después del tratamiento térmico en la muestra AZ31-900, se 

podría inferir que las distribuciones heterogéneas de tamaño de partícula con altas 

frecuencias por debajo de 10 µm ayudan a la compactación y la cohesión, mejorando la 

sinterización. También se puede inferir que la forma irregular de algunas partículas ayuda a 

lograr un mejor empaquetamiento en comparación con las formas circulares de las muestras 

tal como se recibieron, que presentaron mayores espacios entre las partículas (Figura 15). 

Este resultado es soportado por trabajos realizados a polvos molidos de titanio con 

distribuciones de partículas menores a 15 µm, en donde obtuvieron una densidad relativa de 

99.8%, después de la sinterización, atribuyendo esta mejora a la forma irregular de las 

partículas y la variedad de tamaños que hacen que los espacios producidos sean ocupados 

por las partículas de menor tamaño obtenidos por molienda [96].  

A partir de las imágenes SEM en la Figura 15, se pueden observar dos fases diferentes, una 

oscura que corresponde a la fase sólida de α-Mg y una clara que corresponde a la fase β-

Mg17A12 [4,5,97,98]. La presencia de estas fases confirma los resultados de DRX obtenidos 

para las mezclas AZ. Considerando el diagrama de fase Mg-Al, el proceso de disolución de 

la fase β en la matriz de magnesio ocurre cerca a 360° C, por lo tanto, en los resultados 

actuales a 450° C, se espera que esta fase haya tenido una disolución completa [97]. En las 

muestras molidas a 900 rpm, se observa que la cantidad de fase se redujo ya que era evidente 

una menor cantidad de precipitados (ver círculos rojos en la Figura 15), posiblemente debido 

a la molienda de alta energía que pudo haber disuelto la fase β en la matriz de α-Mg de los 

polvos AZ91 [99]. Del mismo modo, la fase β se distribuye de manera homogénea y el 

tamaño del precipitado es menor en comparación con lo informado por otros investigadores 

[16,100] para aleaciones AZ obtenidas por fundición, lo que podría contribuir a un aumento 

en la difusión, una mejor disolución y una mayor dureza en muestras molidas a 900 rpm, 

como se muestra más adelante. 
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Figura 15. Micrografías ópticas y de electrones para las muestras después del tratamiento 

térmico a 450 ° C 

 

Teniendo en cuenta lo discutido anteriormente con respecto a la sinterización a 450°C, se 

decide realizar el proceso de sinterización en la aleación AZ31-600 a temperaturas 

superiores, las cuales se describieron en la Figura 14. Los resultados obtenidos a las 

diferentes temperaturas se muestran en la Figura 16. Se puede observar en la Figura 16 (a) 

que a 550°C se presentan algunos poros superficiales, pero en comparación con las imágenes 

a 450°C se redujeron en gran medida. Así, a una temperatura de 450°C parece tener lugar la 

primera etapa del proceso de sinterización, la cual hace referencia a la unión local entre las 

partículas adyacentes. Al aumentar la temperatura se pasa a la segunda etapa donde hay una 

contracción y redondeo de los poros, reduciendo el volumen de los mismos debido a que se 

produce difusión del volumen [101]. A medida que se aumenta la temperatura a 570 y 585°C 

(Figura 16 (b y c)) se observa una reducción de los poros, lográndose una mejor sinterización, 

a una temperatura de 600°C (Figura 16 (d)), la cual es muy cercana a la temperatura de fusión 

de esta aleación (~630°C), se observa una sinterización más sólida y homogénea; esto debido 

a que dentro de la mezcla para obtener la aleación AZ31 se tiene 1% de partículas de zinc y 

la fase β-Mg17Al12 que tienen un punto de fusión de 420°C y 437°C [102], respectivamente, 

que forman una fase liquida, acelerando la unión entre las partículas, permitiendo una 

reducción en los espacios, mayor coalescencia y una sinterización homogénea. 



51 
 

 

Figura 16. Sinterización de los compactos AZ31-600 en horno tubular con temperaturas de 

(a) 550°C, (b) 570°C, (c) 585°C y (d) 600°C 

 

En la Figura 17 se presentan los valores de densidad obtenidos después del tratamiento 

térmico a 450°C. Las muestras en verde exhibían densidades relativas superiores al 86%, 

después del tratamiento térmico, se observó un aumento en todos los casos, obteniendo 

resultados más altos en las diferentes condiciones de la aleación AZ31 (SM, 600 y 900 rpm). 

Sin embargo, las muestras AZ31 y AZ61 molidas a 900 rpm mostraron un mayor porcentaje 

en la densidad relativa en comparación con las molidas a 600 rpm, lo cual puede estar 

relacionado con la alta energía superficial presente en las partículas después de la molienda 

a 900 rpm, que genera una mejora en el proceso de difusión y sinterización. Para las muestras 

sin molienda se obtuvieron los valores más bajos, lo cual puede atribuirse a las bajas 

frecuencias de partículas pequeñas en la curva de distribución o el menor contacto que puede 

ocurrir cuando hay partículas con formas circulares, así como con la baja energía superficial. 

Los resultados de densidad obtenidos para las muestras después del tratamiento térmico son 

comparables con los obtenidos por otros autores,  [5,9,20,65].  
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Figura 17.  Densidad de las muestras sinterizadas a 450°C durante 5 h. 

 

6.4.Medición de dureza para las muestras sinterizadas en horno  

Se realizaron mediciones de dureza Rockwell-B superficial y Vickers en todas las muestras 

después del tratamiento a 450°C. La Figura 18 muestra los valores obtenidos. Es importante 

mencionar que no se muestran resultados para ninguna de las muestras en la condición 

recibida y las muestras de magnesio ya que los valores obtenidos estaban por fuera del límite 

inferior recomendado para estas medidas. Esto puede atribuirse a la mayor distancia entre 

partículas presente en tales muestras (Figura 15) o debido a la falta de trabajo de 

endurecimiento de las mismas. Los resultados de dureza confirmaron el mejor 

comportamiento de las muestras molidas, que puede estar relacionado con la forma, la 

distribución de las partículas y la reducción en el tamaño de cristalito que afectaron 

positivamente la sinterización como su densidad.  

En la Figura 18, se observa los valores de dureza más altos se obtuvieron para las muestras 

AZ31-900 y AZ61-900. De acuerdo con los resultados discutidos anteriormente para tales 

muestras, se puede confirmar que las partículas más pequeñas ayudan a mejorar la 

coalescencia y la difusión, mejorando la dureza del material. En estudios previos informaron 

valores de dureza entre 68 y 78 HV para las aleaciones de magnesio AZ31 obtenidas por 

pulvimetalurgia [52,103], siendo esos valores más bajos que los mencionados para AZ31 (≥ 
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100 HV). En el caso de las aleaciones AZ61, se han informado valores de 80 HV para 

muestras sinterizadas a 350°C [44], que está por debajo de los conseguidos en esta 

investigación (AZ61-600 = 87.6 ± 3.9 HV y AZ61-900 = 104.2 ± 1.1 HV). Aunque los 

resultados de dureza para las aleaciones AZ91 fueron los más bajos, estos son similares a los 

valores informados por otros autores [5,97] y están de acuerdo con los requisitos de la norma 

ASTM B94 [104] para este tipo de aleaciones fabricadas por fundición. Los valores de dureza 

Rockwell-B superficial de las muestras AZ31, AZ61 y AZ91 molidas a 600 rpm estaban 

entre 3 y 17% por debajo de los valores de dureza de las muestras molidas a 900 rpm. Esta 

diferencia puede atribuirse a los beneficios de la molienda realizada a mayor velocidad, como 

el menor tamaño promedio de las partículas con forma irregular y la heterogeneidad que 

mejoraron la sinterización, según lo discutido en la Figura 15 . En general, se podría decir 

que MAE a 600 y 900 rpm ayuda a mejorar la dureza de las aleaciones de magnesio AZ. 

 

Figura 18. Valores de dureza Rockwell-B superficial (HR15T) y Vickers (HV) en las 

muestras AZ después del tratamiento térmico a 450°C 

Como primera aproximación a la evaluación de la resistencia a tracción en las muestras con 

tratamiento térmico a 450°C, se decidió realizar predicciones del límite elástico (δYS) y la 

resistencia ultima a tracción (δUTS), las cuales fueron determinadas indirectamente utilizando 

los valores de dureza Vickers. Se han desarrollado varias relaciones empíricas para calcular 

esta resistencia, basada en valores de dureza para metales convencionales [105–108]. La 
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mayoría de estas ecuaciones involucran materiales con un tamaño de grano grueso y un 

comportamiento plástico ideal, F. Khodabakhshi y colaboradores [109], emplearon fórmulas 

matemáticas para calcular el rendimiento y las resistencias a la tracción a partir de mediciones 

de dureza de materiales sometidos a procesos de deformación plástica severa y 

endurecimiento por trabajo:  

𝐻𝑉 =
𝛿𝑌

3
(0.1)−𝑛                                                            (2) 

𝐻𝑉 =
𝛿𝑈𝑇𝑆

2,9
(1 − 𝑛) [

12.5∗𝑛

1−𝑛
]

𝑛

                                          (3) 

Donde n es un exponente del endurecimiento del trabajo, δy es el límite elástico y δUTS es la 

resistencia a la tracción máxima basada en los datos de dureza Vickers. De acuerdo con esto, 

y considerando n = 0.27 ± 0.03, que se ha informado en estudios anteriores para la aleación 

AZ91 con deformación plástica severa [110] y suponiendo que la composición química no 

afecta grandemente la dureza y la resistencia a la tracción [109], las propiedades mecánicas 

calculadas se muestran en la Figura 19. Se puede ver que se obtuvieron valores más altos 

para las muestras AZ31-900 y AZ61-900, lo cual concuerdan con los valores de densidad 

obtenidos para estas dos muestras después del tratamiento térmico. Los resultados obtenidos 

son comparables con estudios realizados en aleaciones AZ31 procesadas por pulvimetalurgia 

[20,111]. Además, estos resultados son superiores a los especificados en la norma ASTM 

B91[112] para las aleaciones AZ31 y AZ61 fabricadas por forja. Para la aleación AZ91-900, 

los resultados de resistencia ultima a tracción son solo un 4.3% inferiores a los requeridos 

por la norma ASTM B94 [104] para aleaciones AZ91 fabricadas por fundición. A diferencia 

de las aleaciones AZ31 y AZ61 que tienen en su composición partículas de magnesio 

molidas, así como un proceso de mezcla a 400 rpm por 2h, se puede decir que el menor valor 

obtenido en la aleación AZ91 puede estar relacionado con el tiempo de molienda que tal vez 

debió de ser mayor; adicionalmente, según los resultados DRX (Figura 10) se puede ver que 

esta aleación fue la  que menor corrimiento en del pico (011) presentó, probablemente se 

deba a una menor deformación después de la molienda. En cualquier caso, estos valores de 

resistencia mecánica son una aproximación para la realización de las pruebas mecánicas para 

las muestras procesadas por HIP en el escalamiento (capitulo 4). 
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Figura 19. Límite elástico (δYS) y resistencia última a tracción (δUTS) calculado a partir de 

los resultados de dureza en las muestras sinterizadas a 450°C 

 

6.5.Sinterización por HIP para las muestras AZ de 10x5x5 mm 

De acuerdo a los resultados obtenidos en la compactación y en los tratamientos térmicos, se 

decidió realizar dos procesos de prensado isostático en caliente (HIP) a las muestras AZ 

compactadas a 600 MPa con las diferentes condiciones de molienda (600 y 900 rpm), así 

como a las muestras que no tenían molienda (SM). Las temperaturas y el tiempo de 

sostenimiento se escogieron en concordancia a lo discutido anteriormente en cuanto a la 

sinterización en horno tubular; optando por las temperaturas donde se presentó mayor 

homogeneidad y sinterización (550 y 600°C). El proceso de HIP se ilustra en la Figura 20 .  
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Figura 20. Proceso de prensado isostático en caliente (HIP) realizado a las muestras AZ de 

10x5x5 mm 

 

Las imágenes obtenidas después de HIP a 550°C se presentan en la Figura 21. Se observa 

que para todas las probetas AZ sin molienda (SM), la sinterización fue menor, presentándose 

mayores espacios entre partículas en comparación con las AZ que tuvieron molienda. Este 

comportamiento confirma que la distribución de tamaño de partícula junto a las propiedades 

de los polvos molidos mejora la compactación y sinterización de las aleaciones; Talimian y 

colaboradores informaron un comportamiento similar al realizar molienda de alta energía y 

sinterización de polvos de espinela de aluminato de magnesio [113]. Adicionalmente se 

puede ver, que, aunque la molienda mejoró la sinterización entre las partículas,  aún se 

presentan espacios, por tanto no hubo una sinterización total, observándose mayores poros 

en las muestras AZ91 tanto a 600 como a 900 rpm, lo cual puede estar relacionado con la 

temperatura que no fue suficientemente alta para sinterizar las partículas y que mediante el 

proceso de HIP se lograron reducir solo los poros mayores a 5 µm [71]. Por otra parte, en 

todas las muestras se alcanzan a notar los bordes de las partículas, observándose en la muestra 

AZ91 una zona más clara que rodea las partículas y que forma la sinterización entre las 

mismas, la cual puede provenir de la fase líquida eutéctica que se presenta a esta temperatura 

y es más evidente en la aleación con mayor contenido de aluminio. Con respecto a la 
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distribución de tamaño de partículas, producto de la molienda realizada a 600 y 900 rpm se 

puede ver en las imágenes de microscopia óptica, que las partículas de las aleaciones con 600 

rpm presentan unos bordes más delimitados en comparación con la mismas a 900 rpm, lo 

cual es atribuido al tamaño promedio de partícula  que fue menor en las aleaciones con 900 

rpm con frecuencias altas en tamaños pequeños, mientras que las aleaciones con 600 rpm 

presentaban distribuciones más amplias con un tamaño promedio mayor. Estudios realizados 

a una aleación austenítica por HIP usando polvos con diferentes tamaños de partícula, 

informaron que una distribución de tamaño estrecha, presenta una recristalización 

homogénea, debido a que las partículas pequeñas tienen mayor deformación durante el HIP 

comparado con las partículas grandes [68], lo que explicaría el mejor comportamiento 

presentando en las aleaciones con molienda a 900rpm. Adicionalmente, se ha informado que 

las partículas pequeñas pueden reorganizarse entre las partículas grandes, mejorando el 

empaquetamiento, aumentando la densidad en verde y generando mayor contacto entre 

partículas, que con el proceso de sinterización facilitan la formación de cuellos [113].  

 

Figura 21. Micrografías ópticas y electrónicas (electrones secundarios) de las muestras 

después de HIP a 550°C 

 

Luego de realizar el proceso de HIP a 600°C, las muestras AZ sin molienda (AZ31-AZ61 y 

AZ91) y las muestras AZ91 con molienda tanto a 600 como a 900 rpm, se deformaron en su 
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totalidad, tal como se observa en la Figura 22. Este comportamiento puede estar relacionado 

con la temperatura aplicada, la cual es alta para las aleaciones AZ91 y para las muestras que 

no tenían molienda. Teniendo en cuenta el diagrama de fases Mg-Al, se observa que con el 

aumento en el contenido de aluminio se reduce el punto de fusión de la aleación de magnesio 

y que la temperatura eutéctica (437°C), se ve disminuida con la presencia de zinc que se 

encuentra en la composición química de las aleaciones AZ91. Además, la disposición en los 

átomos presentes en la superficie de la muestra es diferente con respecto a los que se 

encuentran al  interior de la matriz, por lo que las propiedades físicas y el punto de fusión en 

la superficie puede ser menor [102], generando formación de fase líquida. En estas 

condiciones del material y con el enfriamiento acelerado realizado en el momento de evacuar 

el gas del equipo de HIP, se puede haber inducido pérdida de material y deformación de las 

muestras, por tal razón estas no fueron caracterizadas.  

 

Figura 22. Muestras sin molienda y AZ91 con molienda a 600, 900 rpm después de HIP a 

600°C 

 

Las muestras AZ31 y AZ61 con molienda de 600 y 900 rpm que salieron en buen estado 

después del proceso de HIP a 600°C presentaron microestructuras homogéneas con una 

reducción en la porosidad y una mejor sinterización (Figura 23) comparado con las mismas 

muestras después de HIP a 550°C (Figura 21). Esta reducción en la porosidad está 

relacionada con el aumento de la temperatura, que ocasionó mayor cantidad de fase líquida 

en las aleaciones AZ, mejorando la sinterización y creando poros más pequeños con una 

forma cercana a la circular (ver círculos rojos, Figura 23). Al comparar estos resultados con 

estudios realizados usando la técnica de HIP a polvos de 2A12 (AL-Cu-Mg-Si), informan 

que los límites entre partículas de forma esférica se da por un efecto entre la fase líquida y la 
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presión isostática que actúa igual en todos los lados generando un efecto de compresión en 

los puntos triples de las partículas que están por unirse, ocasionado esta morfología [67]. 

Adicionalmente, se puede observar que la delimitación de las partículas (flechas rojas, Figura 

23) es más evidente en las aleaciones con 600 rpm, tal como se discutió para la Figura 21 

después del HIP a 550°C. 

 

Figura 23. Micrografías ópticas y electrónicas (electrones secundarios) de las muestras 

después de HIP a 600°C 

 

La Figura 24 muestra las micrografías de las aleaciones de magnesio AZ atacadas después 

del proceso de HIP a 550°C, se puede observar que la aleación AZ61 y AZ91 a 600 rpm 

presentan una estructura dendrítica, donde la fase β-Mg17Al12 se adhiere a la matriz de 

magnesio, observándose una precipitación en forma laminar, este comportamiento es típico 

en aleaciones de magnesio donde se presenta esta fase como precipitados discontinuos 

[98,114]. Para las aleaciones AZ con 900 rpm se puede ver que la fase β-Mg17Al12 precipita 

de forma homogénea en pequeñas partículas que se dispersan en toda la matriz de magnesio, 

en comparación con la misma aleación a 600 rpm. Mientras en las aleaciones AZ61 y AZ91 

a 900 rpm se presentan algunas zonas donde tiende a formar dendritas sólidas más pequeñas 

a diferencia de las formadas en las muestras a 600 rpm. En términos generales, para las 

aleaciones AZ con 600 rpm se presenta una separación de las fases α-Mg y β-Mg17Al12, 

mientras que para las aleaciones con molienda a 900 rpm la fase β se encuentra distribuida 

homogéneamente en la matriz α. Aunque hasta la fecha no hay reportes de HIP en aleaciones 

de magnesio AZ, teniendo en cuenta estudios realizados en aceros austeníticos [68,115], este 
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comportamiento podría ser atribuido a la mayor energía almacenada en los polvos con 

molienda a 900 rpm que pudo generar un aumento en la deformación plástica durante el HIP 

ocasionando una recristalización y homogenización de la estructura. 

 

Figura 24. Micrografías electrónicas de barrido (electrones secundarios) de las muestras 

AZ31, AZ61 y AZ91 con HIP a 550°C 

 

Las imágenes SEM de las muestras obtenidas después del proceso de HIP a 600°C se ilustran 

en la Figura 25.Se puede observar en general que las aleaciones AZ31 y AZ61 están 

conformadas por dos fases principales en su microestructura, la fase de α-Mg y la fase β-

Mg17Al12. Adicionalmente se observa que para las aleaciones AZ31 y AZ61 con 600 rpm se 
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presenta una separación clara de las dos fases, con la fase β-Mg17Al12 distribuida en forma 

de partículas pequeñas separadas, mientras que en las aleaciones con 900 rpm la fase β se 

presenta distribuida en toda la matriz de magnesio; este comportamiento es similar al que se 

presentó en la aleaciones AZ de la Figura 24. Por otra parte, al comparar las micrografías de 

las aleaciones AZ31 y AZ61 (600 rpm) en la Figura 25 con las mismas aleaciones después 

de HIP a 550°C, se observa que la fase gruesa de β-Mg17Al12 disminuye considerablemente 

al distribuirse dentro de la matriz de α-Mg como pequeñas partículas, lo que puede conducir 

a una mejora en las propiedades mecánicas [98] de estas aleaciones después de HIP a 600°C. 

Para las aleaciones AZ31 y AZ61 con 900 rpm se puede observar que la precipitación de la 

fase β se da en  forma de partículas esféricas, así como amorfas separadas y distribuidas 

homogéneamente en la matriz de magnesio, especialmente en la aleación AZ31-900, esto 

puede estar relacionado con la alta densidad de dislocaciones, así como defectos cristalinos, 

producto de la molienda de alta energía a una velocidad mayor, que condujo a una difusión 

más rápida de los átomos de aluminio reduciendo el crecimiento de los precipitados β después 

del HIP [98]. 

 

Figura 25. Micrografías electrónicas de barrido (electrones secundarios) de las muestras 

atacadas AZ31 y AZ61 con HIP a 600°C 
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La composición química de las muestras sinterizadas por HIP se realizó mediante análisis 

EDX a lo largo de la longitud de la muestra y los resultados son un promedio de 7 análisis 

en diferentes zonas con un área total analizada de 0,35 mm2 los cuales se presentan en la 

Tabla 7. Se puede decir, que en general se lograron obtener las composiciones de las 

aleaciones tipo AZ31 y AZ61 respectivamente, siendo las muestras AZ31-600 con HIP a 

600°C , AZ31-900 con HIP a 550°C y AZ61-600 con HIP a 550°C las que mejor se ajustan 

en su composición de aluminio y zinc con lo establecido por la norma ASTM B951[84].  

Tabla 7. Composición química de las muestras después de HIP, determinado por análisis 

EDX 

Muestra Elemento 
HIP-550°C HIP-600°C 

Peso (%) Atómico (%) Peso (%) Atómico (%) 

AZ31-600 

O 4.4±0.2 6.6±0.2 6.5±0.3 9.2±0.5 

Mg 91.5±0.2 90.6±0.3 89.2±0.3 87.4±0.4 

Al 2.5±0.2 2.3±0.2 2.9±1.0 2.7±0.1 

Zn 1.6±0.1 0.6±0.1 1.4±1.0 0.7±0.0 

AZ31-900 

O 3.3±0.2 5.0±0.2 3.8±0.3 5.5±0.4 

Mg 92.4±0.2 92.2±0.2 93.6±0.2 92.3±0.4 

Al 2.4±0.2 2.2±0.2 1.9±0.1 1.7±0.1 

Zn 1.9±0.1 0.7±0.1 0.7±0.1 0.5±0.0 

AZ61-600 

O 5.2±0.5 7.8±0.8 4.9±0.6 6.8±0.9 

Mg 86.6±0.8 85.7±0.8 88.7±1.3 87.9±1.5 

Al 6.7±0.2 6.0±0.2 4.9±0.8 4.5±0.7 

Zn 1.5±0.5 0.6±0.2 1.5±0.1 0.8±0.0 

AZ61-900 

O 4.7±0.1 7.0±0.2 2.8±0.2 4.2±0.3 

Mg 89.2±0.2 87.4±0.2 92.1±0.1 91.5±0.2 

Al 5.2±0.1 5.1±0.1 4.2±0.1 3.8±0.1 

Zn 0.9±0.2 0.5±0.1 0.9±0.2 0.5±0.1 
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Los patrones DRX obtenidos en las muestras después del proceso de HIP a 550°C se 

presentan en la Figura 26; se puede observar que para todas las aleaciones AZ se presentan 

picos característicos de α-Mg y β-Mg17Al12, así como para todas las aleaciones con molienda 

a 900 rpm, se alcanza a notar un pico de Mg-Zn en 54.4°. Así mismo, en la aleación AZ61-

900 Figura 26 ((a) y (b)), se presenta a 46.9° un pico de Al-Mn, que se genera como producto 

del manganeso presente en la aleación AZ91D utilizada para todas las mezclas, la cual 

contiene 0.19% en peso de este elemento, teniendo en cuenta los resultados de composición 

emitidos por el proveedor. Las fases presentes y la presencia de Al-Mn en los difractogramas 

comprueban los resultados de SEM mostrados anteriormente y están en acuerdo con lo 

reportado por otros autores en aleaciones de magnesio [25,116]. Por otra parte, se observa 

que para las aleaciones AZ61 con 600 rpm (AZ61-600) y AZ91 con 600 y 900 rpm (AZ91-

600 y AZ91-900), los picos de la fase β-Mg17Al12 son más evidentes; esto debido al aumento 

en el porcentaje de aluminio presente en estas aleaciones en comparación con la AZ31. 
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Figura 26. Patrones DRX realizados después del proceso de HIP a 550°C en las muestras 

(a) AZ31-SM, AZ31 a 600 y 900 rpm, (b) AZ61-SM, AZ61 a 600 y 900 rpm, y (c) AZ91-

SM, AZ91 a 600 y 900 rpm 

 

En la Figura 27 ,se presentan los patrones DRX de las muestras AZ31, AZ61 a 600 y 900 

rpm después del proceso de HIP a 600°C, en general se presentan las fases características en 

este tipo de material, α-Mg y β-Mg17Al12. Por otra parte, se observa que los picos de magnesio 

(002), (012) (013) (004) en las aleaciones AZ31 y AZ61 con molienda a 900 rpm presentan 

mayor intensidad con respecto a los mismos de las aleaciones a 600 rpm. Este 

comportamiento puede estar relacionado con la temperatura, la cual fue alta y  cercana al 

punto de fusión de estas aleaciones, lo que pudo promover a que se diera una recristalización 

[115,117], que junto a la presión aplicada en el proceso de HIP condujo a una mayor tensión 

de deformación generando un aumento en la energía interna; que es la fuerza impulsora de 
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la recristalización. Adicionalmente, se tiene que el tamaño de partícula más pequeño, 

obtenido con molienda a mayor velocidad probablemente ocasionó un aumento de los sitios 

de nucleación para que se presentara este comportamiento [16]. Sin embargo, esta mayor 

intensidad también podría ser atribuida a un aumento en la densidad de dislocaciones 

producto de la severa deformación que se originó en la molienda de los polvos con 900 rpm 

[27]. También fue evidente la presencia de picos de Al-Mn y Mg-Zn para todas las aleaciones 

con las diferentes condiciones de molienda, los cuales fueron comprobados por análisis EDX.  

 

Figura 27. Patrones DRX realizados después del proceso de HIP a 600°C en las muestras 

(a) AZ31 a 600 y 900 rpm y (b) AZ61 a 600 y 900 rpm 

 

La Tabla 8 muestra el tamaño de cristalito de las fases α-Mg para las aleaciones AZ con HIP 

a 550 y 600°C. En las aleaciones AZ con HIP a 550°C y molienda de 600 rpm, el tamaño de 

cristalito de la fase α-Mg fue más alto en comparación con las muestras sin molienda y las 

muestras con 900 rpm. En general, la aleación AZ91 con HIP a 550°C presentó el menor 

tamaño de cristalito en comparación con la AZ31 y AZ61. Al comparar los resultados 

después del proceso de HIP a 550°C en las aleaciones AZ con 600 rpm y los obtenidos para 

los polvos luego de la molienda ( 

Tabla 6), el tamaño de cristalito de la fase α-Mg aumento en un 48% para la aleación AZ31 

un 100% para la AZ61 y un 70% para la AZ91. Tal aumento en el tamaño de cristalito puede 

estar relacionado con el aumento en la temperatura aplicada para la sinterización de las 
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muestras. Luego de aplicar altas temperaturas para el proceso de sinterización, las partículas 

grandes se unen a las partículas pequeñas formando cuellos, como producto de una  

interacción entre una fase liquida-sólida, que proporciona una reducción de la energía 

interfacial y una fuerza impulsora al crecimiento de grano [117].  

Tabla 8. Tamaño de cristalito para la fase α-Mg en las diferentes muestras con HIP a 

550°C y 600°C. 

Muestra 

Tamaño de cristalito α-Mg (nm) 

HIP-550°C HIP-600°C 

AZ31-600 50.0 40.6 

AZ31-900 41.2 50.9 

AZ31-SM 43.0 - 

AZ61-600 46.3 40.2 

AZ61-900 33.1 41.8 

AZ61-SM 35.5 - 

AZ91-600 41.4 - 

AZ91-900 41.4 - 

AZ91-SM 30.2 - 

 

En la Figura 28 se observa las densidades medidas a las muestras después del proceso de HIP 

a 550 y 600°C. En general las densidades relativas obtenidas para los dos procesos de HIP se 

encuentran por encima del 90%, con densidades más altas en las muestras con HIP a 600°C, 

adicionalmente se puede ver que para el proceso de HIP a 550°C se obtuvieron densidades 

relativas similares, independiente del proceso de molienda realizado. La mejora en las 

densidades obtenidas a 600°C, corrobora el éxito en el proceso de sinterización y la menor 

porosidad presentada anteriormente en las imágenes ópticas y microscópicas (SEM) para las 

muestras con mayor temperatura. Se ha informado que la presencia de fase líquida para una 

aleación de aluminio producida por HIP mejoró la densidad de las muestras ya que esta fase 

actuó como aglutinante en el proceso de sinterización [67], lo que puede explicar el mejor 

comportamiento en la densidad para las aleaciones sinterizadas a 600°C. 
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Figura 28. Densidad de las muestras después de HIP a 550 y 600 °C durante 3h 

 

En La Figura 29 se muestran los valores de dureza realizados a las muestras AZ después del 

proceso de HIP a 550 y 600°C, es importante mencionar que no se muestran resultados para 

ninguna de las muestras que se fabricaron con polvos sin moler ya que esos valores fueron 

inferiores al rango recomendado para las medidas de dureza Rockwell-B superficial, 

presentándose el mismo comportamiento mencionado de las muestras sinterizadas en horno 

tubular a 450°C, discutido en la Figura 18. En general, se puede observar que las muestras 

con molienda a 900rpm, independiente de la temperatura, presentaron valores de dureza un 

poco más altos. Lo anterior corrobora la mejora en la sinterización y densidad presente con 

esta velocidad de rotación, discutida anteriormente. Adicionalmente, se encontró que para 

las aleaciones AZ31 y AZ61 con el aumento de la temperatura de HIP (600°C), la dureza 

Vickers aumenta; esto puede deberse a que en estas aleaciones se dio una mejor sinterización 

como se mencionó anteriormente. Estudios realizados a una aleación de CuSnNiCo presentan 

el mismo comportamiento [118]. Por otra parte, al comparar los resultados obtenidos en las 

dos escalas de medida de dureza con los ya mencionados en la Figura 18 para las aleaciones 

AZ con 450°C y 5 h de sinterización, se tiene una disminución en todas las condiciones, esto 

debido al aumento en la temperatura que aceleró la migración de los límites de grano, 

aumentando el tamaño y reduciendo la dureza [32] . 
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Estudios realizados en aleaciones de magnesio AZ91 fundidas, con homogenización y 

tratamiento térmico, reportan durezas entre 63-83 HV [11], las cuales son similares e incluso 

menores a las reportadas para este estudio. Al comparar los resultados de dureza obtenidos 

con una aleación AZ61 producida por fundición (52 HV), se tiene un aumento del 52% para 

las aleaciones AZ61 producidas por HIP [25].  

 

Figura 29. Valores de dureza para las muestras AZ después del proceso de sinterización 

por HIP a 550 y 600°C. 

 

CAPITULO 4 

7. ESCALAMIENTO  

Luego de obtener los resultados de molienda, presión de compactación, temperatura y tiempo 

para lograr una sinterización homogénea, con densidad superior al 95%, se puede concluir 

que los mejores resultados de dureza se obtuvieron en las muestras con molienda a 900 rpm, 

tratadas térmicamente a 450°C en horno como después de HIP a 550 y 600°C.Teniendo en 

cuenta lo anterior y lo discutido en el capítulo 3, se escogió como parámetro de molienda una 

velocidad de 900 rpm para los polvos de CP-Mg y AZ91, con los cuales se obtuvieron las 

mezclas AZ denominadas como AZ31-900, AZ61-900, bajo el mismo procedimiento 

descrito y analizado en el capítulo anterior. Los materiales procesados con estos parámetros 

se emplearán para fabricar las probetas en los estudios de resistencia a la tracción y fatiga, 

los cuales serán presentados y discutidos en este capítulo.  
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Sabiendo que para el proceso de compactación de la pieza de 10x5x5 mm se utilizó un molde 

de una sola cavidad sin divisiones, el proceso de expulsión de la muestra compactada se 

realizó por medio de presión axial, lo que condujo a que algunas piezas salieran fracturadas 

y tuviera que repetirse el proceso, razón por la cual para la etapa de escalamiento se decidió 

realizar un diseño de molde de varias partes que se lograra desarmar después de la 

compactación y así poder desmoldar fácilmente la pieza. La forma de la pieza compactada 

fue igual a la ya trabajada anteriormente (rectangular) y las dimensiones (60x8x8 mm), se 

basaron en las medidas necesarias para poder obtener las probetas para tracción y fatiga según 

establecen las normas correspondientes. El diseño del molde, así como el material utilizado 

hace parte de un estudio de simulación con cargas uniaxiales y deformación del material el 

cual fue realizado bajo una presión máxima de 700 MPa en el programa SolidWorks, 

arrojando como resultado final la fabricación del molde en un acero sleipner con un factor de 

seguridad de 1.6. 

7.1.Compactación en verde de los polvos AZ 

Una vez fabricada la matriz de compactación para obtener una forma rectangular de 60x8x8 

mm, se realizó el proceso de prensado en verde a los polvos AZ91 con 900 rpm bajo los 

parámetros de presión y tiempo de sostenimiento (600MPa con 15 min) que fueron usados 

en la compactación de la probeta pequeña analizada en el capítulo 3; en la Figura 30 se 

muestra la matriz y la prensa universal utilizada para dicho proceso.  

 

Figura 30. (a) Prensa neumática uniaxial usada en el proceso de compactación y (b) matriz 

de compactación para pieza rectangular de 60x8x8 mm 

Aunque bajo presión de 600 MPa la densificación y forma de la probeta pequeña fue exitoso, 

para realizar la pieza de 60x8x8 mm, el proceso de distribución de la carga no fue el mismo, 
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dando como resultado una pieza con fracturas para todas las aleaciones estudiadas en este 

trabajo (AZ31-AZ61 y AZ91). Teniendo en cuenta estudios previos que simulan la 

compactación uniaxial, se pudo inferir que debido a que la muestra a compactar tiene mayor 

área, la presión unidireccional que se aplica no se distribuye homogéneamente a lo largo y 

alto de la muestra, conllevando a generar gradientes de densidad en la parte inferior, 

particularmente en los bordes de la muestra que originan grietas las cuales se propagan con 

el aumento de la presión [119,120]. Según lo anterior, se estudió el efecto de menores 

presiones de compactación, 400 y 300 MPa, en la aleación AZ91. Como resultado se tiene 

(Figura 31) que aún para una presión de 300 MPa es evidente la grieta en la parte inferior de 

la muestra.  

 

Figura 31. Muestras AZ91, compactadas a 600 MPa, 400 MPa y 300 MPa con fracturas 

 

Debido a lo anterior se decidió reducir la presión de compactación a 200 MPa con un 

sostenimiento de un minuto, observando que luego del desmoldeo la aleación AZ91 no 

presentaba ningún tipo de grieta, siendo este resultado comprobado por un barrido visual en 

el microscopio óptico. Luego de verificar el comportamiento con esta presión, se realizó el 

mismo proceso para la aleación AZ61 y AZ31; en la Figura 32 se puede observar que las 

muestras obtenidas no presentaron fracturas, evidenciándose una definición de los bordes y 

forma con una estabilidad del material para la manipulación.  
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Figura 32. Muestras AZ31-900, AZ61-900 y AZ91-900, compactadas a 200 MPa 

 

Después de realizar la compactación, se realizó una inspección en el microscopio óptico, en 

la Figura 33 se puede observar una micrografía tomada en el centro para cada de unas de las 

muestras en verde, en donde los espacios entre partículas son notorios en todos los casos, 

siendo mayores en la muestra AZ91 (Figura 33 (c)).  

 

Figura 33. Micrografías ópticas de las muestras compactadas a 200 MPa (a) AZ31-900, (b) 

AZ61-900, (c) AZ91-900 

 

Para medir la densidad en verde de las muestras compactadas y sinterizadas a lo largo de este 

capítulo, se procedió a tomar el peso en una balanza electrónica AB 204 (precisión ± 0,1x10-

3 g) y el volumen se calculó mediante la multiplicación de un promedio de 10 medidas 

realizadas a lo largo de cada uno de los lados, usando un calibrador Mitutoyo CD-8 CSX-B 
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(precisión ± 0.02 mm).Los resultados obtenidos son un promedio de la densidad realizada a 

8 probetas por cada condición y estos se describen en la Figura 34. Los datos indican que 

bajo una presión de compactación de 200MPa se presentó mayor densificación en la AZ31, 

seguido de la AZ61 y la AZ91. Estos resultados corroboran las imágenes de microscopia 

óptica mostradas en la Figura 33, en la que se describe mayor porosidad en verde para la 

AZ91. Por otra parte, es de anotar que la densidad se redujo en un 11%,12% y 13% para las 

muestras AZ31, AZ61 y AZ91 respectivamente, en comparación con los datos obtenidos para 

las mismas condiciones en menor tamaño (10x5x5 mm), compactadas bajo una presión de 

600MPa. 

 

Figura 34. Densidad obtenida a 200 MPa para las muestras de 60x8x8 mm, compactadas 

de mezclas en polvo AZ31, AZ61 y AZ91 con molienda a 900 rpm 

 

7.2.Sinterización con HIP de las muestras AZ compactadas  

Luego de obtener los datos para la densidad en verde, se procedió a sinterizar las muestras 

usando el equipo de HIP. La temperatura de trabajo se escogió en base a los resultados 

obtenidos en los procesos realizados a las muestras de 10x5x5 mm (capitulo 3), los cuales 

mostraron buen comportamiento a 600°C en la aleación AZ31 y AZ61, pero no para la AZ91, 

por lo anterior, se decidió empezar haciendo un ensayo con una temperatura cercana a la fase 

liquida de la aleación con mayor contenido de aluminio (580°C), dando más tiempo de 
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sostenimiento. El ciclo de HIP aplicado se describe en la Figura 35, en donde se puede ver 

que la presión aplicada fue de 14500 psi con un sostenimiento de la presión y la temperatura 

por 7h, la velocidad de ascenso aplicada fue 5°C/min. Las muestras se sacaron del HIP 

cuando se llegó a temperatura ambiente, con una velocidad de enfriamiento aproximada de 

19°C/min.  

 

Figura 35. Proceso de prensado isostático en caliente (HIP) realizado a 580°C-7h en las 

muestras AZ con 900 rpm 

 

Después del proceso de HIP, se procedió a realizar un corte trasversal en cada una de las 

muestras para observar la microestructura mediante pulido metalográfico hasta acabado 

espejo y ataque químico con una mezcla de 1 ml de ácido nítrico y 50 ml de etanol durante 

10 segundos. Las imágenes se tomaron con un microscopio óptico (MO) Nikon eclipse E200, 

una cámara DFK MKU130-10X22 utilizando el programa IC-Capture 2.4 y microscopia 

electrónica de barrido (SEM). En la Figura 36, se observa que la aleación con mayor 

porosidad fue la AZ61 seguida de la AZ31, siendo la AZ91 la de mejor comportamiento en 

la sinterización y coalescencia de las partículas a 580°C; esto probablemente se debe a que 

esta temperatura se encuentra cercana  a la fase liquida para esta aleación, lo que conlleva a 

que se presente más cantidad y mejor distribución debido a la presión isostática aplicada; 

mientras para las aleaciones AZ31 y AZ61, aún hace falta una temperatura más alta para 

lograr una mejor sinterización de la muestra. Por esto, se decide realizar el proceso de HIP 
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por separado para cada una de las aleaciones con temperaturas cercanas al punto de fase 

líquida. Adicionalmente, se decidió estudiar en la aleación AZ91 con 580°C un tiempo de 

sinterización menor a las 7 h de sostenimiento y aumentar la presión a 25000 psi para mejorar 

el proceso de densificación de la muestra.  

 

Figura 36. Microscopia óptica (MO) y microscopia electrónica de barrido (SEM) de las 

muestras AZ después del ataque químico 

 

A las muestras obtenidas por HIP-580°C, se le realizaron medidas de densidad bajo la 

metodología descrita en este capítulo y ensayos de dureza Vickers, utilizando una carga de 1 

kg con 15 s de sostenimiento. El valor de dureza final se determinó como el promedio de 5 

mediciones, los resultados se muestran en la Figura 37. Se puede ver que después del proceso 

de HIP a 580°C se obtuvo la menor densidad en la muestra AZ61, con densidades relativas 

iguales en la aleación AZ31 y AZ91. Al comparar estos resultados con los conseguidos en 

las muestras antes del proceso de HIP (densidad relativa en verde AZ31=84%, AZ61=76% 

y AZ91=72%), se tiene un aumento en la densidad relativa de 8% para las aleaciones AZ31 

y AZ61, y 20% para la aleación AZ91. Así mismo, se puede observar un comportamiento 
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directamente proporcional entre la densidad y la dureza, alcanzando un valor máximo de 61.1 

± 3.2 Vickers en la aleación AZ91. El mejor comportamiento obtenido para la aleación AZ91 

fue atribuido a la temperatura utilizada que condujo a una mejor sinterización y mejores 

resultados. Estudios realizados en polvos de Fe-Mo por pulvimetalurgía con HIP han 

sugerido utilizar temperaturas altas para el proceso de sinterización con el fin de mejorar la 

densidad y cerrar porosidad [53]. 

 

Figura 37. Dureza Vickers y densidad relativa de las muestras después de HIP a 580°C -

14500 psi 

 

Algunos autores han reportado que una manera de disminuir el aumento en el tamaño de 

grano debido al uso de temperaturas altas, es con el aumento de la presión isostática, la cual 

produce una mayor energía de deformación que acelera la recristalización reduciendo el 

aumento en el tamaño de grano [121]. Con base en esta premisa y con los resultados 

obtenidos en la aleación AZ91, se decidió realizar un segundo proceso de HIP a la misma 

temperatura (580°C) aumentando la presión isostática a 25000 psi con un tiempo de 

sostenimiento de la temperatura y presión de 3 h. En la Figura 38 se muestra el ciclo realizado 

en las muestras.  
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Figura 38. Proceso de prensado isostático en caliente (HIP) realizado a 580°C-3h en las 

muestras AZ con 900 rpm 

 

Después de realizar la preparación metalográfica a las muestras, se pudo observar en la 

imagen de MO (Figura 39) que la reducción en el tiempo afecto significativamente la 

sinterización, presentándose un aumento de la porosidad en comparación con los resultados 

obtenidos a 580°C-7h, adicionalmente se puede ver  en las imágenes SEM que la fase β-

Mg17Al12 se presenta separada de la fase de α-Mg sin un cambio representativo en la 

distribución y tamaño en comparación con lo discutido anteriormente para la AZ91 con 

580°C-7h y 14500 psi.  

La densidad relativa en las muestras después del HIP a 580°C-3h-25000 psi fue de 88.9 ± 0.4 

%; siendo este valor menor a lo descrito en el proceso realizado a la misma temperatura con 

mayor tiempo (7h), lo que concuerda con el aumento en la porosidad que se observa en la 

Figura 39. Por otra parte, se midió la dureza Vickers arrojando como resultado 49.6 ± 1.4 

HV1. Estos resultados sugieren que para obtener una muestra con sinterización homogénea y 

mayores valores de densidad relativa se deben de utilizar altas temperaturas y tiempos largos. 
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Figura 39. Microscopia óptica (MO) y microscopia electrónica de barrido (SEM) de las 

muestras AZ91 después del proceso de HIP-580°C-3h 

 

Basados en los resultados anteriores, se determinó sinterizar cada una de las aleaciones a 

temperaturas cercanas a la fase líquida para cada aleación y un tiempo de sostenimiento de 7 

h, con presión de 25000 psi, tal como lo muestra la Figura 40. La velocidad de ascenso fue 

5°C/min y el enfriamiento se realizó a la temperatura de enfriamiento del equipo HIP.  

 

Figura 40. Proceso de prensado isostático en caliente (HIP) realizado a las diferentes 

mezclas AZ bajo una presión de 25000 psi 
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Una vez obtenidas las muestras por HIP a las diferentes temperaturas con la misma presión, 

se procedió a pulir a espejo y realizar ataque químico para revelar la microestructura de la 

sección trasversal (corte a 30 mm); la Figura 41 representa los resultados obtenidos. Se puede 

observar en las imágenes de MO que después de HIP las aleaciones presentan buena 

sinterización con poca porosidad superficial, en la aleación AZ31 y AZ61 se observa una 

mejora significativa con las condiciones aplicadas en comparación con las mismas aleaciones 

después de HIP a 580°C-7h y 14500 psi, Figura 36. Este mejor comportamiento en la 

sinterización es atribuido al aumento de la temperatura y tiempo que condujo a una 

disminución en la resistencia de la mezcla en polvo y un aumento en la fluencia, producto de 

la presión aplicada en simultaneo, que mejoro la unión entre partículas [122]. 

Las imágenes SEM muestran las fases características de las aleaciones AZ que se vienen 

presentando a lo largo de esta investigación. Se observa que la fase β-Mg17Al12 en la aleación 

AZ31 se encuentra distribuida homogéneamente en la matriz α-Mg con un menor tamaño y 

una forma más circular en comparación con la misma aleación de la Figura 41  . En la 

aleación AZ61 se presenta un poco más de fase β-Mg17Al12 con zonas donde tienden a unirse 

y formar fase solida en forma de dendritas. Para la aleación AZ91 se presenta un 

comportamiento diferente, en donde la fase β-Mg17Al12 se observa separada de la fase α-Mg, 

en forma sólida con un tamaño más grande en comparación con las otras dos aleaciones. 

Algunos estudios informan que la precipitación en el borde de partículas genera una 

afectación en las propiedades mecánicas con una menor ductilidad y menores propiedades 

de tensión, las cuales se pueden mitigar con tratamiento térmicos posteriores que permitan 

disolver los precipitados [121].  
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Figura 41. Microscopia óptica (MO) y microscopia electrónica de barrido (SEM) de las 

muestras AZ31, AZ61 y AZ91 después del proceso de HIP a 611°C, 592°C y 580°C, 

respectivamente 

 

La densidad y dureza Vickers de las muestras sinterizadas por HIP se ilustran en la Figura 

42 . En general, se presentó un comportamiento similar en las densidades relativas para todas 

las condiciones estudiadas, con valores superiores al 92%; al comparan estos datos con los 

obtenidos después del proceso de HIP a 580°C-7h-14500 psi (Figura 37), se logró una mejora 

significativa en todas las aleaciones AZ, siendo más representativo en la aleación AZ61. 

Relacionando la densidad relativa de las muestras sinterizadas con las muestras compactadas 

se logró un aumento de 12, 14 y 20% para las aleaciones AZ31, AZ61 y AZ91, 

respectivamente. Los resultados de dureza evidencian un comportamiento proporcional con 

la densidad en las aleaciones AZ61 y AZ91, para la aleación AZ31 se presentó la menor 

dureza a pesar de que la densidad fue similar a la obtenida en la aleación AZ91. El mejor 

resultado de dureza fue de 84.6±5.4 HV en la aleación AZ61, el cual es mayor al reportado 

para una aleación fundida (52-54 HV) [25]. Para la aleación AZ91 la dureza es comparable 
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con el reportado para las misma por fundición (60 HV) [123]. Se tiene una disminución en 

los  resultados de dureza obtenidos con los ya mencionados en el Capítulo 3, lo cual puede 

estar relacionado con el aumento en el tamaño de grano como consecuencia de las 

temperaturas elevadas que se utilizaron, lo que puede conllevar a un deterioro en la 

resistencia tracción y fatiga [53]. Estudios realizados a una aleación AZ80 por ECAP 

atribuyen la disminución en la dureza debido a un aumento en la temperatura de 

procesamiento que dio lugar al ablandamiento de la aleación [27]. Aunque en este estudio se 

buscaba lograr una buena sinterización por HIP, es bien sabido que las propiedades 

mecánicas se pueden mejorar con tratamiento térmicos posteriores. 

 

Figura 42. Dureza Vickers y densidad relativa de las muestras AZ después del HIP 

realizado a diferentes temperaturas con una presión de 25000 psi. 

 

La composición química de las muestras sinterizadas por HIP a las diferentes temperaturas, 

se realizaron en 10 zonas diferentes de la región trasversal, abarcando un área total de 1.24 

mm2; los resultados promedio para cada aleación se presentan en la Tabla 9. Se observa que 

el porcentaje de aluminio en la AZ31 es cercano al 3% en peso y para la AZ61 cercano a 6% 

en peso, que son los porcentajes de aluminio ideales para estas aleaciones. Por otra parte, se 

tiene que la aleación AZ61 cumple con los parámetros de composición de aluminio y zinc 

expuestos por la norma ASTM B951 [84]. En la aleación AZ91, la cual no se modificó y su 
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composición viene dada de polvos comerciales aleados en el proceso de atomización, el 

porcentaje de aluminio y zinc se conservan dentro de lo reportado por el proveedor.  

Tabla 9. Composición química de las muestras después de HIP a 25000 psi, determinado 

por análisis EDX 

Muestra Elemento Peso (%) Atómico (%) 

AZ31-900 

O 5.2±0.5 5.9±0.1 

Mg 89.9±0.4 89.7±0.5 

Al 3.7±0.1 3.4±0.1 

Zn 1.2±0.2 1.0±0.1 

AZ61-900 

O 6.7±0.7 7.1±0.3 

Mg 86.0±0.4 86.2±0.4 

Al 6.0±0.1 5.7±0.1 

Zn 1.3±0.1 1.0±0.1 

AZ91-900 

O 7.1±0.5 7.5±0.2 

Mg 81.4±0.8 81.0±0.5 

Al 9.5±0.2 9.6±0.1 

Zn 2.0±0.3 1.9±0.1 

 

Las pruebas de tracción se realizaron a temperatura ambiente utilizando una máquina 

universal Instron 5582 con velocidad constante de 0.3 mm/min. Se ensayaron tres probetas 

por condición y el mecanizado se realizó siguiendo la  norma ASTM E8/E8M-16a [124], 

obteniendo una forma tipo hueso de perro con una longitud de 20  mm y un diámetro de 4 

mm para la sección de la prueba. En la Figura 43 se pueden ver las piezas luego del 

maquinado, adicionalmente, se observa una forma totalmente sinterizada con un brillo 

metálico y sin deformaciones de maquinado.  
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Figura 43. Muestras AZ maquinadas para ensayo de tracción 

 

Los resultados de tracción para cada una de las aleaciones AZ se muestran en la Figura 44.En 

general se puede observar que el límite elástico (YS) es similar en todas las aleaciones 

sinterizadas con HIP-7h-25000 psi y los resultados obtenidos de esfuerzo último a tracción 

(UTS) no difieren mucho. La aleación AZ91-3h, presenta una disminución en la resistencia 

a tracción; esto probablemente se deba a la falta de sinterización y presencia de poros que se 

discutió anteriormente para esta muestra. El resultado del límite elástico para la aleación 

AZ91-7h, es comparable con aleaciones AZ91 fabricadas por fundición, donde los autores 

reportan valores entre 70-115 MPa [2,125–127], con una resistencia última a tracción de 148 

± 7 MPa para una aleación AZ91 fundida con tratamiento de envejecimiento [128] y 

aproximadamente 130 MPa como UTS para una aleación fundida[123], siendo este último 

valor, menor al reportado en este estudio. Para la aleación AZ61 por proceso de fundición se 

han reportado datos de YS aproximados a 105 MPa con UTS de 135 MPa [129], los cuales 

son similares a los obtenidos para esta aleación por HIP. De manera general, se observa un 

porcentaje de deformación bajo en todas las aleaciones AZ, el cual puede estar relacionado 

con la presencia de poros o con un aumento en la cantidad y tamaño de la fase β [3,11].  

Aunque los resultados de resistencia a tracción son comparables con las aleaciones fundidas, 

estos son bajos, si se comparan con otras técnicas de procesamiento como pulvimetalurgía-

extrusión [4], laminado en caliente [98], sinterización por spark plasma (SPS) [97], unión por 

laminación acumulativa (ARB) [130] y prensado angular de canal igual (ECAP) [131,132]. 

Varios autores han relacionado el deterioro en la resistencia a tracción con la formación de 
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la fase β-Mg17Al12, que tiene un comportamiento frágil y se puede presentar de manera más 

pronunciada en las aleaciones con refinamiento de grano, causando una disminución en la 

resistencia a tracción y la deformación plástica cuando se forma en grandes cantidades 

[2,71,126]. Así mismo, podría atribuirse a un aumento en el tamaño de grano, producto de 

las temperaturas altas en la sinterización, mostrando una relación inversa entre el límite 

elástico y el tamaño de grano de acuerdo a de acuerdo a la relación de Hall-Petch [27,121]. 

Por otra parte, se conoce que las propiedades mecánicas de las aleaciones de magnesio 

pueden ser mejoradas mediante tratamientos térmicos posteriores de homogenización y 

envejecimiento que ayudan a distribuir o disolver la fase β característica en este material 

[2,11,126,128]. Es de aclarar que en este estudio no se realizaron procesamientos posteriores 

al sinterizado.  

 

Figura 44. Esfuerzo a tracción y elongación para las muestras AZ después de HIP 

 

Para comprender el mecanismo de falla, se observó la superficie de fractura en una muestra 

AZ91-7h utilizando SEM, las imágenes se muestras en la Figura  45.Se presenta un  

comportamiento característico de las aleaciones de magnesio, con microestructuras 

superficiales en forma de hoyuelos los cuales aparentemente no son profundos (Figura  45 

(a)). Varios autores asocian este comportamiento con un tipo de fractura dúctil [3,133]. En 

la Figura  45 (b), se alcanza a notar una micro-fisura así como pequeños poros en la muestra, 
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de acuerdo a Mallick [134], cuando se presentan hoyuelos suaves el mecanismo de fractura 

es dúctil con falla localmente frágil, otros estudios han informado un tipo de falla frágil en 

aleaciones de magnesio AZ como consecuencia de microgrietas localizadas que crecen y 

pueden formar morfologías de hoyuelos, relacionándolas con una fractura tipo cuasi-escisión 

[103,135]. 

 

Figura  45.Imágenes SEM de la falla a tracción en la aleación AZ91-7h 

 

Considerando la similitud en los resultados de tracción para todas las aleaciones, se decide 

realizar ensayos de fatiga, solamente a la aleación AZ91 puesto que junto a la aleación AZ61 

fueron las de mayor resistencia última a tracción, siendo la AZ91 la que mejor sinterización 

presentó. Los ensayos de fatiga se realizaron a temperatura ambiente en un equipo 

Electroforce 1010FCN-1K-B, bajo cargas cíclicas en tensión, con una relación de carga R=2, 

un coeficiente de amplitud de 0.3 y a una frecuencia de 60 Hz. Teniendo en cuenta el 

comportamiento de las muestras en la resistencia a tracción, se usaron cargas de esfuerzo 

máximo de 100, 80, 60 y 40 MPa, que se encuentran por debajo del límite de cedencia a 
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tracción obtenido en las muestras AZ91. Las muestras se maquinaron en forma de hueso de 

perro siguiendo la norma ASTM E466-15 [136] con una longitud de 15.13 y un diámetro de 

5.1, con un acabado hasta lija N°2000 en la sección de la prueba. Debido a que se está 

utilizando un esfuerzo medio diferente de cero, las amplitudes de tensión se calcularon a 

partir de los datos de resistencia a tracción y los cálculos de las diversas variables mostrados 

en la Tabla 10, siguiendo los modelos propuestos por Goodman, Gerber y Soderberg que 

tiene en cuenta una relación de esfuerzo medio con la vida de fatiga, los cuales se describen 

en las siguientes ecuaciones [137]: 

𝜎𝑎=𝜎0 [
1 − 𝜎𝑚

𝜎𝑈𝑇𝑆
]                                            𝐺𝑜𝑜𝑑𝑚𝑎𝑛´𝑠 

𝜎𝑎=𝜎0 [1 − (
𝜎𝑚

𝜎𝑈𝑇𝑆
)

2

]                                          𝐺𝑒𝑟𝑏𝑒𝑟´𝑠 

𝜎𝑎=𝜎0 [
1 − 𝜎𝑚

𝜎𝑌𝑆
]                                            𝑆𝑜𝑑𝑒𝑟𝑏𝑒𝑟𝑔´𝑠 

Donde Ꝺa es la amplitud de tensión, Ꝺ0 es la vida de fatiga, ꝹUTS es la resistencia última a 

tracción y ꝹYS es el límite de cedencia.  

Tabla 10. Cálculos de las pruebas de fatiga realizadas a las aleaciones AZ91. 

Muestras 

Esfuerzo 

máximo- 

Ꝺmax (MPa) 

Esfuerzo 

mínimo- 

Ꝺmin 

(MPa) 

Rango de 

Esfuerzos

-Ꝺ (MPa) 

Esfuerzo 

alterno-Ꝺa 

(MPa) 

Esfuerzo 

medio-Ꝺm 

(MPa) 

M1 40 20 20 10 30 

M2 60 30 30 15 45 

M3 80 40 40 20 60 

M4 100 50 50 25 75 

 

La Figura 46 muestra la amplitud de esfuerzo o vida a fatiga con los diferentes modelos y los 

cíclicos resultantes de la prueba en las muestras AZ91.  Cabe señalar que las muestras que 

soportaron 107 ciclos no se fracturaron y el ensayo se detuvo, debido a que después de esta 
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cantidad de ciclos el material tiene una vida útil de fatiga y el resultado de esfuerzo se 

considera como el límite de fatiga [131,138].El comportamiento presentando en la aleación 

AZ91 con la carga más alta puede estar relacionado con la unión de granos, debido a la 

absorción de mayor cantidad de energía que se ve reflejada con el incremento del  número 

de ciclos, mejorando  la resistencia a la fatiga. En adición, las aleaciones de magnesio 

presentan mejor tensión media con el aumento de los ciclos, lo que da como resultado una 

evolución dinámica de la tensión [139]. Estudios realizados a una aleación ZK60 informaron 

que cuando se tiene amplitudes de deformación de hasta 0.3% el comportamiento de la 

amplitud de tensión es casi constante, presentando un aumento cuando la amplitud es 

creciente lo que confirma un comportamiento de endurecimiento cíclico. También relacionan 

el aumento de los ciclos de carga con la densidad de dislocaciones que crecen y actúan como 

barreras contra el movimiento, aumentando la deformación plástica de las aleaciones de 

magnesio [138]. Wolf y colaboradores informaron que en las aleaciones AZ91 existe un 

debilitamiento de la aleación a bajos ciclos y con amplitudes de tensión altas se presenta un 

endurecimiento que mejora la vida de fatiga [140]. 

Adicionalmente, en este estudio la vida de fatiga se presenta en amplitudes bajas, esto debido 

a que el comportamiento en tracción revelo poca deformación, por lo que se espera que la 

vida a fatiga este por debajo del límite de cedencia para la aleación AZ91 (118 MPa). Por 

otra parte, se tiene una amplitud máxima de esfuerzo de 68 MPa con una cantidad de ciclos 

de 107 con el modelo de Soderbergs; este valor es cercano a la vida de fatiga predicha por 

otros autores para esta cantidad de ciclos  en aleaciones AZ91 fabricadas por fundición 

[131,141–143].  

El número de ciclos necesarios para generar la fractura de la pieza depende de varios factores, 

entre los que se encuentra la amplitud de la carga, la presencia de defectos superficiales, 

pequeñas grietas, micro fisuras e irregularidades de la pieza entre otras[137]. 

Específicamente, para las aleaciones de magnesio de la serie AZ normalmente se han 

reportado que las fallas se pueden producir por la presencia de poros, la cantidad de fase β 

que es frágil con poca deformación, en la interfaz entre la fase β y la fase α, por propagación 

de grietas transgranular, bandas de deslizamiento presentes en la superficie [131,144]. El 

comportamiento en las muestras 2 y 3 (M2-M3), puede estar relacionado con algún modo de 
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falla expuesto anteriormente que no favoreció el ensayo de fatiga hasta 107 ciclos a diferencia 

de las muestras 3 y 4 (M3-M4). Aunque algunos estudios de fatiga presentan un 

comportamiento similar tomando solo 4 muestras ensayadas, este comportamiento podría 

tener un resultado contrario a medida que se incremente el números de muestras 

[131,145,146] en este caso en particular no se observó una reducción en el número de ciclos 

respecto al incremento del esfuerzo, esto debido a una limitante tecnológica dentro del 

proceso, que no permitió la fabricación de mayor cantidad de muestras grandes.  Por otra 

parte, la investigación en fatiga para las aleaciones de magnesio AZ se centra en aleaciones 

obtenidas por proceso de fundición y forja, el comportamiento de las mismas por el proceso 

de PM con HIP puede diferir y se requieren mayores estudios que expliquen el 

comportamiento a fatiga por esta técnica. Como se mencionó en el trascurso del este escrito, 

no se tiene reportes de la literatura de procesamiento de aleaciones de magnesio AZ por HIP, 

por lo tanto, este estudio sirve como soporte para ampliar las investigaciones para esta técnica 

de procesamiento. 

 

Figura 46. Vida a fatiga calculada para la aleación AZ91 siguiendo los modelos 

propuestos, en función del número de ciclos 
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8. CONCLUSIONES  

✓ Se logró reducir el tamaño de las partículas en menor tiempo comparado con reportes de 

la literatura, gracias a la energía transferida de los contracuerpos al polvo mediante MAE, 

evidenciándose mecanismos predominantes en la deformación plástica, fractura, así 

como la soldadura en frío, obteniendo una reducción importante en el tamaño del 

cristalito (entre 45 y 80%) para todas las muestras, sin cambios significativos en la 

composición de la fase cristalina; además, EDX reveló que la composición química de 

las muestras no variaba después de MAE.  

✓ Se alcanzaron mejores valores de densidad y dureza en comparación con lo informado 

en la literatura; particularmente para las muestras AZ31 y AZ61 con formas de 10x5x5 

mm compactadas a 600MPa y tratamiento térmico a 450°C por 5 h.  

✓ Se obtuvieron aleaciones de magnesio AZ31, AZ61, AZ91 con formas de 10x5x5 mm 

por medio de sinterización con HIP, evaluando dos temperaturas (550°C y 600°C) bajo 

la misma presión y tiempo, consiguiendo un mejor comportamiento en las muestras que 

estaban conformadas por partículas con MAE en comparación con las obtenidas a partir 

de polvos sin moler, con óptimos resultados de sinterización, densidad relativa superior 

al 90% y durezas comparables a las reportadas por procesos de fundición en las probetas 

que tenían polvos molidos a 900rpm, lo cual fue atribuido a la distribución de tamaño en 

la partícula, con un tamaño promedio ≤ 10µm y la precipitación homogénea de la fase β-

Mg17Al12. 

✓ Se obtuvieron muestras de 60x8x8 mm sinterizadas por HIP con temperaturas cercanas 

a la fase liquida para cada una de las aleaciones AZ, presiones de 25000 psi con tiempo 

de sostenimiento de 7h, alcanzando densidades relativas entre 92-94%, durezas hasta de 

84.6±5.4 HV y resistencia última a tracción comparables a las reportadas en procesos de 

fundición; la  resistencia a fatiga se evaluó en la aleación AZ91-900 usando los modelos 

propuestos por Goodman, Gerber y Soderberg, bajo un esfuerzo máximo de 100 MPa 

obtenido  una resistencia a fatiga de 51,34 y 69 MPa respectivamente, sin daño en la 

muestra después de 107 ciclos. 
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