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PALABRAS CLAVE RESUMEN

Aleaciones de Mg-Ti Aleados de Mg conteniendo 20 y 40% en masa de Ti (Mg20Ti)
Aleacion Mecanica (Mg40Ti), han sido sintetizados por aleacion mecanica y caracterizados
MEB mediante Difraccion de Rayos-X (DRX) y Microscopia Electrdnica de
DSC Barrido (MEB con EDS). Los estudios de DRX sugieren la

incorporacion de Ti en la fase Mg, y luego de 40 horas de molienda se
aprecia la aparicion de dos picos de difraccion identificadas como
oOxidos de Mg-Ti. El oxigeno se incorpora al proceso de sintesis debido
a las continuas fracturas y soldaduras que ocurren durante la molienda,
y hace posible también la formacion de la solucidn sélida de Ti, TiMg.
A medida que el tiempo de molienda se incrementa, la talla de cristalitas
(D y Ds) muestra un decrecimiento hasta valores cercanos a 5 nm,
corroborandose este comportamiento mediante MEB, donde la
disminucion de talla de particulas alcanza aproximadamente 20 nm. La
morfologia del aleado va variando, hasta observarse de forma globular
o conglomerados de particulas. El analisis EDS confirm6 ademas de Ti
y Mg, la presencia de otros elementos.

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF Mg and Ti ALLOYS PREPARED
BY MECHANICAL ALLOYING

KEYWORDS ABSTRACT

Mg-Ti Alloys Mg alloys containing 20 and 40 wt. % of Ti (Mg20Ti and Mg40Ti),
Mechanical Alloying have been synthesized by mechanical alloying and characterized by
E)Es.l\él both X-ray diffraction (XRD) and Scanning Electron Microscopy

(SEM with EDS). The XRD studies suggest the incorporation of Ti
in the Mg phase, and after 40 hours of grinding, the appearance of
two diffraction peaks identified as Mg-Ti oxides can be seen. Oxygen
is incorporated into the synthesis process due to the continuous
fractures and welds that occur during milling, which also makes
possible to form a solid solution of Ti, TiMg. As the milling time
increases, the size of crystallites (D and Ds) shows a decrease to
values close to 5 nm, being this behavior corroborated by SEM, where
the decrease in particle size reaches approximately 20 nm. The
morphology of the alloy varies, until it is observed in a globular shape
or conglomerates of particles. In addition to Ti and Mg, the presence
of other elements were confirmed by EDS.
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1. INTRODUCCION

La abundancia del Mg y sus caracteristicas
quimicas particulares hacen de este metal una
fuente inagotable de estudios. Su aleacion con
otros metales refuerza sus caracteristicas
biodegradables, mejorando ademéas su
comportamiento mecénico, su plasticidad, su
rigidez y su resistencia a la corrosion;
haciendo que estas aleaciones sean
frecuentemente utilizadas en las industrias
meédica, de transporte y aeroespacial [1].

La incorporacion de aleantes al Mg y a sus
aleaciones, que mantengan su funcionalidad
por unidad de peso [2], encuentran en el Ti
una gran eleccién, por su compatibilidad
estructural y mejoras en la resistencia y
dureza de la matriz, manteniendo en la
aleacion formada muchas de las ventajas que
el Ti posee [3-4], ademas de formar una capa
de autoproteccion a la corrosion propiciada
por su bajo potencial galvanico [5].

Debido a la baja solubilidad del Ti en Mg
liquido y las grandes diferencias en el punto
de fusion entre ellos, es dificil obtener
aleaciones de Mg-Ti de alta calidad, sin
embargo esta dificultad puede ser aliviada
mediante el uso de métodos de sintesis
adecuados que permitan mantener el proceso
de aleacion lejos del equilibrio, tales como
Aleacién Mecanica (AM). Esta técnica puede
extender la solubilidad tanto del Mg como del
Ti, dando lugar a estructuras metaestables,
nanométricas, o amorfas, imposibles de
obtener  por  procesos  metallrgicos
convencionales [6]. En el proceso de aleacién
mecanica se producen colisiones entre el
polvo y el medio de molienda, generandose
una gran cantidad de energia que se
transforma en deformacién plastica, fractura
y soldadura en frio de las particulas,
obteniéndose disminucion del tamafio de
cristalitas y refinamiento estructural. Debido
a este refinamiento se produce una
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deformacion localizada que genera un
incremento en la densidad de dislocaciones,
con aniquilacién y recombinacion de las
mismas que conducen a la formacion de
bordes de angulo pequefio y el desarrollo de
nuevos granos con ordenamiento aleatorio
entre los granos vecinos [7].

Gonzalez y Luiggi [8] sintetizaron mediante
el proceso de aleacion mecénica, aleaciones
de Ti: TilOMg, Ti20Mg, mostrando la
formacion de una solucion sélida TiMg, una
transicion estructural de hcp a fcc, asi como
la variacion en la forma y decrecimiento del
tamanio de las particulas respecto a la inicial.
Mediante Analisis Calorimétrico Diferencial
(DSC) identificaron  transformaciones
exotérmicas de caracter difusivo en torno a
400 °C y energia de activacion de 200 kJ/mol.

Cakmak et al. [9], realizaron la sintesis de la
aleacion Mg10Ti, para el almacenamiento de
hidrogeno mediante dos rutas: AM Yy sintesis
de plasma por radiofrecuencia (RF),
obteniendo  estructuras compuestas de
aglomerados grandes de Mg con particulas de
Ti embebidas uniformemente. Y polvos de
Mg extremadamente finos con particulas de
Ti separadas del nanopolvo de Mg.

Rousselot et al. [10] sintetizaron aleaciones
Mg-Ti-H mediante molienda de alta energia.
El andlisis de DRX con refinamiento
Rietveld, revel6 que luego de 60 h de
molienda se obtuvieron dos fases fcc, en
diferentes proporciones dependiendo de la
composicion inicial de la mezcla. Las
aleaciones Mg-Ti-H mostraron una capacidad
de descarga de hidrogeno mayor durante el
primer ciclo y decrecié con la cantidad de
ciclos.

Asano et al. [11-12] sugieren una fuerte
influencia de las condiciones de molienda
sobre la estructura de la aleacion sintetizada,
obteniendo aleaciones de Mg-Ti, con
estructuras hcp, bece, fcc 0 mezclas de ellas.
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Finalmente, la sintesis de aleaciones de Mgy
Ti estd llamando poderosamente la atencion
para ser utilizadas como reservorios en estado
solido de energia limpia, ya que tanto el Mg
como el Ti, en forma de hidruros, presentan
una elevada capacidad de retencion de
hidrogeno, y si bien como hidruros
independientes el proceso de
deshidrogenacion no es rentable, como
hidruros compuestos Mg-Ti, si lo es, ya que
el Ti relaja la union Mg-H [13-14].

El objetivo de este trabajo fue sintetizar
aleados de Mg con 20 y 40% en masa de Ti,
mediante el proceso de aleacion mecéanica y
posterior sinterizado. La caracterizaciéon de
los polvos iniciales y su evolucion producto
de lamolienda, se realiz6 mediante difraccion
de rayos X (DRX) y Microscopia Electronica
de Barrido (MEB con EDS).

2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

En un molino planetario de alta energia
PULVERISETTEZ 7, fueron procesados
polvos de Mg (99% en peso malla 20-235) y Ti
(99,9% en peso malla -325), para la sintesis de
aleados de Mg 20 y 40% en masa de Ti. Se
pesaron 5 g de la mezcla de los polvos, que
junto a 10 bolas de acero templado de 4 g,
mantuvieron una relacion bola:polvo de 8:1.
No se utiliz6 agente de control de proceso.
Todo lo anterior se llevd a un vial de acero
templado, bajo una atmoésfera de argon para
minimizar la contaminacion. La velocidad de
rotacion fue de 600 rpm con descansos
intermedios de 15 minutos tras cada hora de
molienda. Se realizo la sintesis hasta por 40 y
50 horas.

En cada etapa de la molienda se estudiaron los
polvos, usando un difractometro X-Pert PRO
de PANalytical. Los difractogramas se
realizaron en un rango de 26 = (30° - 80°),
con radiacion de Cu—Kq (A=1,540598 A). La
talla de cristalitas y su deformacion relativa,
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fue calculada del DRX, mediante las férmulas
de Scherrer, Williamson y Hall.

En la ecuacion de Scherrer, la anchura media
(FWHM) de los picos de difraccién recibe
contribuciones s6lo de la geometria de las
cristalitas, obviando los efectos de la
deformacion relativa por microtensiones
internas (¢). Williamson y Hall [15],
basdndose en una serie de suposiciones,
integran los efectos de talla y deformacion en
la siguiente ecuacion:

IB cosezk—l+4gsen0 [1]
hk D

La ecuacion de Scherrer [16] esta definida
por la relacion:

ko 2
D = ﬁhkl cosd 4

donde, (Bnki) es el ancho de la altura media
(FWHM) para los planos (h k 1), (6) es el
angulo de difraccion, A = 1,541874 A, (x) es
una constate dependiente de la forma (0,94 en
este célculo), D y Ds representan la talla de
cristalita de Williamson, Hall y Scherrer,
respectivamente y (¢) es la deformacion
relativa generada por los esfuerzos internos
[17]. BrkicosO en la ecuacion (1) muestra un
comportamiento lineal con senf, lo que nos
permite acceder tanto a la talla D de las
cristalitas como a la deformacion relativa .

El  software = XPowderl2, suministra
directamente el tamafio promedio de las
cristalitas (Ds), mientras que D y € se evaltan
mediante un ajuste lineal de la ecuacion (1).

Los aleados en polvo deben ser compactados
y sinterizados para que adopten la forma de
piezas con la resistencia minima que permita
su manipulacion e incrementen la fuerza y la
resistencia de la pieza [18]. Los polvos fueron



V. Gonzélez, N. Luiggi

Revista Colombiana de Materiales, ISSN 2256-1013, N°19, pp. 3-13, 2022. https://doi.org/10.17533/RCM/udea.rcm.n19a01

compactados uniaxialmente bajo presiones de
hasta 12 (Tm) y sinterizados a 450 °C por 1
hora, bajo una atmdsfera de 25 psi de
nitrégeno.

La microestructura de los aleados se
caracteriz6 mediante MEB, empleando dos
microscopios SEM: 1) FEI QUANTA INCA
200, para la observacion de muestras en polvo
y 2) EDAX TEAM - FEI INSPECT F50, para
observar los polvos en estado compactado y
sinterizado.

3. RESULTADOS Y ANALISIS
3.1. Estudio de DRX

En la Figura 1 se muestran los difractogramas
para los aleados de Mg (Mg20Ti). Las
posiciones y amplitudes de las méaximas
intensidades medidas para cada tiempo de
molienda son: (36,79°, 9952), (36,84°, 2092),
(36,91°, 856), (36,94° 1853), (36,72°, 282)
para 0, 10, 20, 40 y 50 horas de molienda
respectivamente. En ella se muestra la
intensidad (cuentas) para cada uno de los
tiempos de molienda sefialados. Los
difractogramas para 10, 20 40 y 50 horas de
molienda han sido desplazados en el eje de
intensidad en 2, 4, 6 y 8k, para evitar la
superposicién de los mismos. En la Figura 1a,
para los polvos iniciales (0 horas de
molienda), se observan los picos de
difraccion correspondientes al Mg y al Ti
puros. 9 picos de Mg son emparejados en el
rango estudiado con el patron: COD
969013058, de estructura hexagonal, grupo
espacial P 63/m mc, y parametros de red
a=3.2036A, ¢=5.2017A, mientras que 7 picos
de Ti se emparejan con: COD 969016191, de
estructura hexagonal, igual grupo espacial y
parametros de red a=2.9500A y ¢=4.6800A.
Trazas de 0xido de Mg y de Ti se enmascaran
con los picos de difraccion del Mg y del Ti
puro.

©0El®

10 e (a)
® ® (50 h)
g ™
S o M
x
% (20 h)
T 41
Q
3, ” L e , % @ (0n
|
0. l l l {0 h)
50 80 90
29(grados)
2000,
(b)
15004
w
3
qC, 10004
-
L
— 5004 °®
[ J
04

30 40 50 60 70 80 90
20 (grados)
Figura 1. a) Difractogramas de los polvos
aleados Mg20Ti a diferentes horas de molienda.
b) Ampliacion de los difractogramas a— 40 horas
y — 50 horas de molienda. Fases presentes. @
Mg; B Ti; @ Mg-Ti.

A las 10 h de molienda ocurre un dréstico
decrecimiento de la intensidad en los picos de
Mg, asi como un engrosamiento de los
mismos, lo cual refleja la maleabilidad del
Mgy la tendencia a la incorporacion de otros
elementos extras en esos picos de difraccion.
El aumento del FWHM, confirma esta
aseveracion, y es producto de una
disminucion en el tamafo de cristalitas. Los
picos de Ti, de menor intensidad que los de
Mg, se mantienen poco afectados en esta
primera etapa, esto es debido a su mayor
resistencia a la deformacion. Pocos picos son
detectados més alla de los 75°. Se resalta la
correspondencia de este resultado con el
difractograma mostrado por Asano et al. [12].
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A las 20 h de molienda los efectos sefialados
a 10 h se acentuan, se hace evidente la
desaparicion de los picos de Ti inicialmente
ubicados en 35,14°, 38,57° y 53,21° y los de
Mg maés alla de los 67°. Para 40 h de molienda
se realza el comportamiento anterior y los
picos muestran una ligera variacion angular
respecto al inicial. Se insinGa la presencia de
una nueva reflexion en torno a los 42,90°.

Este efecto es ampliado para 40 y 50 horas de
molienda como se sefiala en la Figura 1b. El
comportamiento observado es propio de las
continuas fracturas y soldaduras que ocurren
durante la molienda, que hace posible la
formacion de una solucion sélida. En esta
posiciébn Machio et al. [19] para aleados
TilOMg y Ti20Mg reportaron la presencia de
una solucion solida Mg-Ti fcc.

A las 50 h, la baja intensidad de los picos de
difraccion, hace prever que ocurrié la
amorfizacion. Todas los picos caracteristicos
del Ti desaparecieron, siendo estas
absorbidas en gran parte por la red de Mg. Sin
embargo, esto no significa que la totalidad de
los atomos de Ti se han disuelto en la red Mg
a nivel atdmico [20]. La reflexion mostrada a
4255° es reforzada y una incipiente
reflexion tiende a emerger a 63,12° (Figura
1b). Debido a la muy baja solubilidad del Ti
en Mg estos nuevos picos de difraccion
corresponden a una fase metaestable Mg-Ti
hcp, coexistente en ambos casos con la
presencia de O6xidos de titanio. Algunos
autores [21-22] en estas posiciones, han
identificado la presencia de una solucion
solida de Mg-Ti fcc, observando que estas
diferencias en la estructura cristalina de
las aleaciones de  Mg-Ti, dependia de la
energia dindmica proporcionada por el equipo
de molienda y los materiales de las bolas y
viales de molienda. En este estudio, para
menores tiempos de molienda y previo a la
formacion de dicha fase ha sido detectada la
presencia de otros Oxidos de Ti y Mg
(Mg204Ti-fcc, MgO-fcc y OoTi-Triclinico).
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Las diferentes fases reportadas por Asano et
al [11], para bajos &ngulos de difraccion en
nuestro caso estan enmascaradas por la
presencia de oxigeno.

En la Figura 2 se muestran difractogramas
para los aleados (Mg40Ti), luego de 0, 10, 30
y 40 horas de molienda. Esta secuencia de
difractogramas muestra como ocurren las
transformaciones en las intensidades de los
picos de difraccion a medida que avanza la
molienda, hasta alcanzar una amorfizacion
parcial y la obtencién de una nueva fase. El
difractograma en la parte inferior de la Figura
2 (polvos iniciales), muestra picos bien
definidos, caracteristico de la cristalinidad de
los elementos presentes. Los picos de Mg se
emparejan con la misma base COD del primer
estudio, no asi para el Ti donde la base
COD96-900-8518 generd la mayor figura de
mérito entre otros patrones de Ti testeados.
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Figura 2. Difractogramas de los polvos aleados

Mg40Ti a diferentes horas de molienda. Fases

presentes: @ Mg; @ Ti; @ Oxidos de Mgy de Ti;

AMg-Ti bcc.

En el difractograma, para 10 h de molienda,
se observa un ensanchamiento y la
disminucion de las intensidades de los picos
de difraccion, indicativo de la disminucion
del tamafio de cristalitas y del aumento en los
esfuerzos internos [19]. Una nueva reflexion
donde se superponen oOxidos de Ti y Mg es
revelada a 42,80°. Para 30 h de molienda los

7
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picos contindan disminuyendo su amplitud,
desapareciendo los correspondientes a Ti en
38,50° y 53,17°.

Un engrosamiento particular es observado en
los picos de difraccion de Ti en 34,46°, 63,01°
y 70,11°, lo que sugiere una incorporacion de
Ti en la fase Mg. A 34,45°, 40°, 42,63° y 63°,
se aprecia la aparicion de picos de difraccion
correspondientes a OuiTis y OMg, con
estructura monoclinica y bcc
respectivamente. Picos de difraccion en esa
posicién han sido identificadas [11] en
aleados de Mg35Ti como una solucion sélida
Mg-Ti hcp, mientras que en aleados Mg50Ti
hidrogenados reporta una solucion solida de
Mg-Ti fcc [22]. La disminucion de
intensidad, desaparicion de picos
caracteristicos y aparicién de nuevas picos
como es mostrado en la Figura 2, hace prever
una tendencia a la amorfizacion hacia las 40
h de molienda (amplificado 10 veces en dicha
figura). Un amplio pico debido al
solapamiento con uno de la difraccién de Ti
en torno a 39° es evidenciado. Este pico es
reportado por Asano et al. [11] en esa
posicién y corresponde a una solucion sélida
de Mg-Ti bcc. Los otros picos de difraccion
de muy baja intensidad no son reportadas en
la referencia [11] y por dicha misma razén ha
resultado dificil indexarla. A las 40 h de
molienda el pico en 39° es aun mas ancho, se
evidencian otros picos caracteristicos de la
solucién solida de Mg-Ti bcc, en torno a 37°,
39°54°,69°y 75° [11]. Esta transicion de hcp
a bcc ocurre en la muestra estudiada debido al
proceso de molienda y a la participacion de
oxidos de Mg y Ti formados, con estructuras
cristalinas diferentes a los polvos originales.

En la muestra sin moler los picos detectados
son acompafados con trazas de Oxidos, que
en cantidades inferiores a 1,5% en masa, son
identificados. Estas  cantidades  se
incrementan de manera notoria luego de la
molienda, distribuyéndose el Ti
principalmente en 6xidos de Ti y éxidos de
Mg-Ti. Una de las desventajas del proceso de
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AM, es el riesgo de contaminacion con
elementos que proceden tanto de los medios
de molienda (bolas) y/o las paredes de los
contenedores (principalmente hierro), asi
como el oxigeno de la atmosfera.

3.2. Calculo de la talla de cristalitas

La estimacion del tamafio de cristalitas se
obtuvo mediante la relacion (1) de Scherrer-
Debye, donde Ds es evaluado a través del
programa XPowderl2, mientras que la talla
de cristalitas D y la deformacion relativa (g)
generada por los esfuerzos internos se
determinan por medio de la relacion (2) de
Willianson-Hall. Las Tablas 1y 2, presentan
la variacion de la talla de cristalitas Ds y D, en
funcion del tiempo de molienda (tmol), ¥ la
Figura 3 muestra estos resultados para el
aleado Mg20Ti (Figura 3a) y Mg40Ti (Figura
3b). Un decrecimiento de la talla es mostrado
a medida que el tiempo de molienda se
incrementa, con ciertas fluctuaciones
producto del amalgamiento y la fractura
continua de los polvos. Alrededor de las 20 y
15 h de molienda, respectivamente, el
decrecimiento se atenda, mostrando hacia el
final de la molienda tanto D como Ds, valores
cercanos a los 5 nm.

Tabla 1. Variacion de la talla de cristalitas (Ds y
D) y la deformacion relativa (&) del aleado

Mg20Ti.
tmat () Ds(nm) D (nm) (g)

0 15.67 40 0.0114
10 4.26 3 0.0289
20 2.33 3 0.0444
40 3.55 8 0.0344
50 6.96 5 0.0201

Tabla 2. Variacion de la talla de cristalitas (Ds y
D) y la deformacion relativa (&) del aleado

Mg40Ti.
tmot () Ds (nm) D (nm) (e)
0 23.3 54 0.0098
10 4.8 11 0.0210
20 3.3 8 0.0380
40 4.9 5 0.0054

(o]
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Figura 3. Tamafo promedio de las cristalitas
(D), de los polvos aleados a) Mg20Ti y b)
Mg40Ti. ® Ds (D, usando la férmula de
Scherrer). @ D (D, usando la formula de
Williamson y Hall). ® Deformacion relativa (g)
en funcion del tiempo de molienda.

Cualitativamente, las diferencias en estas dos
estimaciones provienen de no considerar en el
esquema de Scherrer- Debye la afectacion
que las tensiones internas tienen sobre el
(FWHM). En los recuadros internos de la
Figura 3, se muestra la deformacion relativa
(€), que se produce por la energia aplicada
durante la molienda. Para ambos aleados el
comportamiento de (g) es contrario al
obtenido para la talla de cristalitas, reflejado
en un incremento de la deformacion hasta las
25 horas de molienda, tiempo a partir del cual
la deformacion comienza a disminuir.
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3.3.- Microscopia Electronica de Barrido
(MEB) y anélisis de EDS

Un estudio de MEB y analisis de EDS se
realizd sobre muestras de cada composicion
en la etapa final de la sintesis. Este estudio
permitio determinar los porcentajes de Mg y
Ti en las particulas del nuevo polvo aleado en
cada caso. Ademas de los otros elementos
presentes ya sea por contaminacion u
oxidacion. Adicionalmente se detecto el
carbono, que proviene del soporte o taco y de
la cinta conductora, que se usa para llevar la
muestra al microscopio. Por supuesto que la
presencia de otros elementos alteran los
valores porcentuales de magnesio y titanio en
cada particula, ya que ellos interfieren en el
contaje elemental. La Figura 4 de los aleados
en estado de polvo, revela particulas
globulares que en algunos casos estaban
formando aglomerados de particulas mas
pequefias soldadas. Esta evolucion de la
morfologia esta en linea con el proceso de
molienda de bolas que procede mediante
soldadura repetida, fracturacion y nueva
soldadura de particulas de polvo. La Figura 4a
del polvo Mg20Ti, muestra particulas de
tallas ligeramente superiores a los 100um,
donde los porcentajes de cada elemento estan
cerca de la mitad de lo esperado y la
proporcion Mg-Ti es de aproximadamente
4:1. Para el polvo Mg40Ti (Figura 4b), las
particulas tienen menos de 100 um vy los
porcentajes de cada elemento presente estan
por debajo de 20% de lo esperado.
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Figura 4. Micrografias por MEB de los polvos
aleados de Mg a) Mg20Ti y b) Mg40Ti.

En contraste a las micrografias de la Figura 4,
la Figura 5 son micrografias de los aleados en
estado compactado. La microestructura
mostrada es mas homogénea y compacta,
implicando una posible mejora en la
formabilidad del aleado.

Al trabajar con piezas pulvimetallrgicas, se
observa la presencia de poros irregulares en
las dos composiciones. La presion aplicada en
la compactacion de polvos, inicialmente
produce un re-empaquetamiento de manera
mas eficiente, que reduce la porosidad del
compactado, aumenta la densidad, mejora sus
propiedades mecénicas y contribuye a un
mejor control sobre las dimensiones y forma
del producto final [23].

DS

Figura 5. Micrografias por MEB del aleado de
Mg en estado compactado. a) Mg20Ti con 40h de
molienda y b) Mg40Ti con 20 h de molienda.

En la Figura 5a del compactado del aleado
Mg20Ti con 40 h de molienda y a 300X de
magnificacion, la muestra se ve muy
homogénea, la morfologia es de particulas
aplanadas y aglomerados de particulas
pequefias, con reducido espacio entre ellas y
miden en promedio unas 200um. Su
microanalisis de EDS arroj6 que las
particulas estdn conformadas por Mg y Ti en
una proporcion cercana a 80:20. Ademas
observamos la presencia de O, en porcentajes
muy pequefios. La Figura 5b muestra el
compactado del aleado Mg40Ti con 20 h de
molienda. El tamafio y la morfologia de las
particulas son irregulares, donde se pueden
encontrar particulas de 110, 35y hasta 8 um,
con formas muy variadas y espacios muy
grandes entre las particulas. ElI microanalisis
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de la Figura 5b, mostré que ademas de Mg y
Ti, existe la presencia de O. La proporcion
entre Mg y Ti es de 60:30, lo cual indica una
menor cantidad de Ti en el area analizada.

En la Figura 6 se muestran las micrografias
obtenidas por MEB de aleados de Mg20Ti
con 20 horas (Figura 6a) y de Mg40%Ti con
10 horas de molienda (Figura 6b) en estado
compactado y sinterizado.

En las micrografias se observa la mejor unién
entre particulas, debido a que el calor ayuda a
eliminar gran cantidad de poros en la muestra,
tras la sinterizacion. El compactado ha
reducidc de tamafio y se detectd un cambio
morfoldgico en las particulas observadas con
tamafios que van desde 180 hasta 34 pum.
Tanto en los compactados de Mg40Ti, como
en los de Mg20Ti, no se aprecian los bordes
de particulas, evidenciando que los primeros
mejor sinterizacion, con poros ligeramente
mas pequefios.

Figura 6. Micrografias por MEB de los aleados
de Mg en estado compactado y sinterizado. a)
Mg20Ti con 20 h de molienda, b) Mg40Ti con 10
h de molienda.

OO

4. CONCLUSIONES

Fue posible obtener los polvos aleados:
Mg20Ti y Mg40Ti, mediante el proceso de
aleacion mecénica, el cual es una gran
alternativa a la hora de procesar este tipo de
materiales, ya que ofrece grandes ventajas
frente a otros procesos de sintesis.

Mediante el estudio de difraccion de rayos-x
se identificaron picos de difraccion
correspondientes a cada fase cristalina
presente. Los picos de difraccién en las
posiciones angulares: 42,55°, 63,12°, 37°,
39°, 54°, 69° y 75° son atribuidas a la
solucion solida de Ti y TiMg, en
concordancia con la literatura, detectdndose
una transicion estructural importante de los
polvos originales hcp hacia la solucién sélida
TiMg de estructuras hcp 'y bce,
respectivamente. Siendo esta transicion
posible por la presencia de compuestos
oxigenados de TiMg y su descomposicion por
la difusion de oxigeno, reforzada por la
deformacion relativa, introducidas durante la
molienda.

Los célculos del tamafio promedio de
cristalitas mediante la formula de Scherrer y
el método de Williamson-Hall, mostraron en
general un decrecimiento de la talla a medida
que aumentaba el tiempo de molienda. El leve
crecimiento observado es debido a las
soldaduras propias del proceso de aleacion
mecanica. Tallas cercanas a 5 nm son
obtenidas para ambos aleados. Mientras la
deformacion relativa muestra un
comportamiento contrario al crecimiento de
la talla de cristalitas.

El estudio de microscopia reveld la misma
tendencia: disminucion del tamafio de
particulas a medida que aumentaban las horas
de molienda, asi como la variacion de la
morfologia desde hojuelas hasta particulas
globulares o conglomerados de particulas,
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debido a las repetidas fragmentaciones y
soldaduras, que ocurren durante el proceso de
aleacion. El analisis EDS evidencio la
presencia de Mg y Ti en los polvos aleados,
no asi en el porcentaje esperado, que se vio
afectado por la presencia de carbono y el
oxigeno, que influye en las transformaciones
estructurales que ocurren durante la
molienda.
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