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Resumen

El magnesio es el metal mas ligero de uso estructural. Posee una densidad 33 % menor
que el aluminio y 77 % menor que el acero, lo que representa un gran atractivo para la
fabricacion de piezas con ahorro importante en peso. Su baja densidad ha promovido su
uso en la industria aerondutica y en los ultimos afios en la automotriz.

La aleacién de magnesio de mayor utilizaciéon es la AZ91 (aluminio: 9 %; cinc: 1 %;
magnesio: resto), la cual es usada principalmente en forma de productos fundidos.
Durante el proceso de fusiéon y colada, como en la etapa de mecanizado de las piezas
fundidas, se genera gran cantidad de chatarra, que presenta distintos grados de dificultad
para su reciclado. El reciclado se puede realizar sin inconvenientes cuando se trata de
residuos de gran tamafio, limpios y secos. El reciclado de virutas de magnesio, como las
que provienen de la aleaciéon AZ91 contaminadas con aceite de mecanizado, es mucho mas
complejo y representa un desafio el estudio y desarrollo de un proceso adecuado para el
tratamiento de las mismas. El reciclado de virutas por métodos convencionales de fusion
se ve restringido debido a la contaminacién con aceite y a su reducido tamafio, que
favorece su oxidacion con la consecuente disminucion en el porcentaje de recuperacion.
Las virutas de mecanizado presentan ademads distintos tipos de complicaciones en su
almacenamiento, manipulacién y traslado. Dado su caracter altamente reactivo, no pueden
ser almacenadas a la intemperie porque reaccionan con la humedad del medio ambiente,
produciendo hidrégeno que origina riesgo de incendios. Su disposiciéon final en
enterramientos a cielo abierto estd prohibida por las legislaciones existentes.

Los procesos existentes para el reciclado de aleaciones de magnesio por fusion, se dividen
en dos grandes grupos. Los que utilizan mezclas de sales para proteger el metal frente a la
oxidacion durante la fusion y los que emplean gases activos como el SO, y SF¢ para formar
una capa protectora de MgS que impide la oxidacion. Los primeros presentan la ventaja de
ser econdmicos y poder realizarse en instalaciones de baja complejidad. Su desventaja es
que requieren, principalmente en el reciclado de virutas, una elevada cantidad de sales,
cuya disposicion enfrenta problemas ambientales. El segundo grupo de métodos tiene
como desventaja que los gases utilizados son contaminantes y téxicos para los seres vivos.
Esta tesis tuvo como objetivo desarrollar un proceso integral de reciclado de virutas de
magnesio de la aleacion AZ91 que supere los inconvenientes que presentan los métodos
descriptos anteriormente, que permita obtener una buena recuperacién de la aleaciéon, con
una calidad apropiada para su reutilizacién en la industria.

En este trabajo, se analizaron caracteristicas de las virutas como su forma, tamafio y area
superficial. Se desarrollaron procesos de preparaciéon previa a la fusion; como ser
limpieza, secado y compactacién. Se desarrollé6 un método de reciclado por fusién, basado
en la utilizacién de argén y mezclas de sales como proteccion contra la oxidacion.

Los principales resultados obtenidos indican que el método desarrollado permite obtener
recuperaciones del metal del 73 + 9 % y una calidad de la aleacién encuadrada dentro de
la AZ91(B), apta para su reutilizacion.

Palabras claves: reciclado, virutas, magnesio, mecanizado, aleacién de magnesio AZ91.



Abstract

Magnesium is the lightest structural metal used. It has a density 33 % lower than
aluminium and 77 % lower than steel, which represents a great attraction for the
manufacture of parts with significant savings in weight. Its low density has promoted its
use in the aerospace industry and in recent years in the automotive.

The greater magnesium alloy for industrial application is AZ91 (Aluminium: 9 %; Zinc: 1
%; Magnesium: Rest), which is used mainly in the form of cast products.

During the process of melting and casting, as in the stage of machining of the castings,
large amount of scrap is generated, which has different degrees of difficulty for its
recycling. Recycling can be performed without difficulty when it comes to big size, clean
and dry residues. The recycling of chips, such as those which come from AZ91 alloy
contaminated with machining oil, is much more complex, and the study and development
of a suitable process for their treatment represents a challenge. Chips’ recycling with
conventional fusion methods is restricted due to their reduced size and contamination
with oil, which contributes to their oxidation with the consequent decrease in recovery
percentage.

Storage, handling and transportation of machining chips imply different problems. Due to
their highly reactive nature, they can not be stored outdoors, because they react to
ambient humidity producing hydrogen, which originate risk of fire. Its final disposal in
open sky burials is prohibited by existing laws.

There are two great groups of processes for magnesium alloys recycling by melting. Those
using fluxes to protect the metal from oxidation during the merger and other which use
active gases such as SO and SF¢ to form a protective layer of MgS that prevents oxidation.
The first group has the advantage of being economic and able to carry on in low
complexity installations. Their disadvantage is the requirement, mainly in the recycling of
chips, of a high quantity of salts, which layout is facing environmental problems. The gases
used in the second group are polluting and toxic for living beings, as main disadvantages.
This thesis aimed to develop a comprehensive recycling process of AZ91 magnesium alloy
chips which overcomes the drawbacks from the methods described above, which allows
obtaining a good recovery of the alloy, with an appropriate quality for reuse in the
industry.

In this work, characteristics of chips were analyzed, such as shape, size and surface area.
Processes of preparation prior to the merger were developed; such as cleaning, drying and
compaction. A method of recycling by fusion based on the use of argon and fluxes as
protection against oxidation was developed.

The main results obtained indicate that the developed method enables obtaining a metal
recovery of 73 + 9 % and a quality of alloy framed within the AZ91(B), suitable for reuse.

Keywords: recycling, chips, magnesium, machining, AZ91 magnesium alloy.



Resumo

0 magnésio é o metal de uso estrutural mais leve. Possui uma densidade 33 % menor que
a do aluminio e um 77 % menor que a do a¢o, o qual representa um grande atrativo para a
fabricacdo de pegas com poupanca importante em peso. Sua baixa densidade tem
promovido seu uso na indudstria aeronautica e nos ultimos anos na automotriz.

A liga de magnésio de maior aplicacdo industrial é a AZ91 (Aluminio: 9 %; Zinco: 1 %;
Magnésio: restante), a qual é usada principalmente em forma de produtos fundidos.
Durante o processo de fusdo e colada, como na etapa de usinagem das pecas fundidas, se
gera grande quantidade de sucata, que apresenta diferentes graus de dificuldade para a
reciclagem. A reciclagem pode ser feita sem dificuldade se os residuos forem de grandes
dimensdes, limpos e secos. A reciclagem de cavacos de magnésio, como as que provem da
liga AZ91 contaminadas com 6leo de usinagem, é bem mais complexa e representa um
desafio o estudo e desenvolvimento de um processo adequado para o tratamento das
mesmas. A reciclagem de cavacos por métodos de fusdo convencional é restrita devido a
contaminacdo com 6leo e o tamanho reduzido, que favorece sua oxidacao, trazendo como
consequéncia baixa porcentagens de recuperacdo. Os cavacos de usinagem apresentam
ademais diferentes complicacdes em seu armazenamento, manipulacdo e translado. Dado
seu carater altamente reativo, ndo podem ser armazenadas porque reage com a umidade
do ambiente, causando liberacdo de hidrogénio, o que aumenta o risco de acidentes
causado pelo fogo. Sua disposicado final em aterros a céu aberto é proibida pela legislagio.
Os processos existentes para a fusdo de magnésio dividem-se em dois grandes grupos. Os
que utilizam misturas de sais para proteger o metal em frente a oxidagado durante a fusdo e
0s que empregam gases ativos como o SO e SFs, que tém como principio a formacgdo de
uma camada protetora de MgS no metal liquido, impedindo a oxida¢do. Os primeiros
apresentam a vantagem de ser econémicos e poder ser realizado em instalacdes de baixa
complexidade. Sua desvantagem é que requerem uma elevada quantidade de sais,
principalmente no reciclado de cavacos, cuja disposicao enfrenta problemas ambientais. O
segundo grupo tem como desvantagem que os gases utilizados sdo contaminantes e
toxicos para os seres vivos.

Esta tese teve como objetivo desenvolver um processo integral de reciclagem de cavacos
de magnésio da liga AZ91 que supere os inconvenientes que apresentam os métodos
descritos anteriormente, que permita obter uma boa recuperacdo da liga, com uma
qualidade apropriada para sua reutilizacdo na industria.

Neste trabalho, se analisaram caracteristicas dos cavacos como sua forma, tamanhos e
area superficial. Desenvolveram-se processos de preparacdo prévia a fusido; como a sua
limpeza, secagem e compacta¢do. Desenvolveu-se um método de fusdo, baseado na
utilizacdo de gas inerte argonio, adicionando misturas de sais, para efetuar a protecdo
contra a oxidagao.

Os principais resultados obtidos indicam que o método desenvolvido permite obter
recuperacdes do metal dos 73 £ 9 % e uma qualidade da liga enquadrada dentro da
AZ91(B), apta para sua reutilizacao.

Palavras Chaves: reciclagem, cavaco, magnésio, usinagem, liga de magnésio AZ91.
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Capitulo 1

Introduccion general y objetivos

1.1 Magnesio

En 1808, Sir Humphrey Davy descubri6 el proceso de produccién de magnesio metalico
por reduccion electrolitica de su 6xido, usando un catodo de mercurio para formar
amalgamas. Sin embargo, durante muchos afios el metal fue una curiosidad de laboratorio.
En 1886, se emprendi6 en Alemania la fabricaciéon de magnesio por electrolisis del cloruro
de magnesio fundido y hasta 1915 fue Alemania el Unico productor. Cuando escaseé el
magnesio en los Estados Unidos a consecuencia del bloqueo de Alemania por Inglaterra en
1915 y el precio del magnesio subid, tres productores iniciaron la fabricacion y asi se dio
inicio a la industria del magnesio en los Estados Unidos.

El magnesio es un metal blanco brillante, relativamente blando. Es el octavo elemento
en abundancia en la corteza terrestre. Como polvo, es extremadamente reactivo. El
magnesio, de simbolo quimico Mg, se encuentra en el grupo II del sistema periddico, posee
nimero atémico 12 y peso atémico 24,32. El magnesio tiene una densidad de 1,74 g/cm3,
un punto de fusién de 650 °C y es el material metalico estructural mas ligero. En sus
diversos compuestos, estd muy diseminado en la naturaleza. Sus principales minerales son
la dolomita, la magnesita y la carnalita, pero en mayor abundancia se encuentra disuelto
en el agua de mar. A modo sintético, los métodos de mayor utilizacién para obtener el
magnesio primario son:

- Electrolisis del cloruro de magnesio obtenido a partir del agua de mar.

- Reducciéon metalotérmica del magnesio contenido en el mineral dolomita (carbonato

doble de magnesio y calcio), en presencia de ferrosilicio.

El magnesio primario es el metal de uso estructural que mayor consumo energético
demanda para su obtenciéon. Sin embargo, el magnesio es reciclable en un 100 % y el
proceso de fabricacién secundario mediante el reciclado consume solamente entre 3 a5 %
de la energia necesaria para obtenerlo de forma primaria. En la Tabla 1.1 se muestra la
comparacion entre los consumos tedricos de energia para los procesos de reciclado de
algunos metales y la energia necesaria para producir dichos metales a través de sus
minerales [1].
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Tabla 1.1. Comparacién de los consumos de energia para producir y reciclar metales [1].

Metal Primario [G]/t] Secundario [G]/t] Ahorro de energia [%]
Magnesio 372 10 97
Aluminio 353 13 96

Hierro 116 19 84

Cobre 68 14 58

Plomo 28 10 64

Para las aplicaciones de ingenieria, el magnesio se alea con uno o varios elementos de

un grupo que comprende el cinc, aluminio, manganeso, circonio, cerio, torio, tierras raras y

otros, para producir aleaciones que tienen buenas relaciones de resistencia/peso, entre los

materiales metalicos estructurales mas usados [1].

De forma general, las principales aplicaciones del magnesio se encuentran en:

Aleaciones de magnesio para fabricar piezas fundidas para la industria aeronautica,
aeroespacial, naval y mas recientemente del automovil. Este ultimo caso, con un muy
alto crecimiento anual.

Como aleante en las aleaciones Al-Mg.

Elemento desulfurizante del acero.

Agente nodulizante en las fundiciones de hierro nodulares.

Anodo de sacrificio en proteccién catédica de estructuras de acero.

Reductor en la obtencién de metales como el Ti, Zr, U, Be.

En forma de compuestos, sales y 6xidos es utilizado en productos quimicos y
farmacéuticos, ceramicos y refractarios y en forma de aleacion, en prétesis y equipos
para discapacitados.

Fabricacion en la industria del ciclismo, motociclismo y de competicion
automovilistica.

En la industria militar (pdlvora, cohetes, bengalas, elementos portatiles para
soldados, partes de helicopteros, de buques y aeronaves).

Fabricacion de piezas y carcasas para la industria electrénica (celulares,
computadoras portatiles, relojes, cAmaras fotograficas, televisores planos).

Su consumo mundial es de aproximadamente 1000000 t/afio. Los porcentajes de

utilizacién en los diferentes campos son:

El 40 % como aleante del aluminio; el 30 % en aleaciones de magnesio (el 90 % en la

industria automotriz); el 12 % como agente desulfurante de acero; el resto como: anodos

de sacrificios, compuestos quimicos, reductor del titanio o del circonio por metalotermia,

nodulizante de fundiciones de hierro y otras aplicaciones.

Las ventajas fundamentales que hacen al magnesio y sus aleaciones potencialmente

utilizables para fabricar piezas y elemento de maquinas mediante los métodos de

fundicion son:

Baja temperatura de fusién (650 °C).
Baja entalpia de solidificacién que produce una rapida solidificacién y ciclos de
colada cortos.
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- Baja viscosidad y alta fluidez que permite fabricar piezas intrincadas o con paredes
delgadas (1 mm).

- Bajo desgaste de las matrices de acero utilizadas para los procesos de inyeccién a
presion.

- Alta velocidad de maquinado para lograr las dimensiones y tolerancias de las piezas

[1].

1.1.1 Designacion de las aleaciones de magnesio

Las aleaciones de magnesio son designadas por un sistema establecido por la A.S.T.M.
(American Society for Testing and Materials). Las primeras dos letras de la designacién
identifican los dos elementos aleantes presentes en mayor cantidad. Las letras son
ordenadas en forma decreciente segiin porcentajes, o alfabéticamente si los elementos se
encuentran en igual proporcion. Las letras son seguidas de los respectivos porcentajes de
los elementos redondeados a los nimeros enteros mas cercanos, seguidos por una letra
final de serie. Esta letra de serie indica alguna variacién en composiciéon quimica de algtin
constituyente aleante menor o impurezas. Las letras que designan los constituyentes
aleantes mas comunes son:

A - Aluminio B - Bismuto C - Cobre D - Cadmio
E - Tierras Raras F - Hierro G - Magnesio H - Torio
K - Circonio L - Litio M - Manganeso N - Niquel
P - Plomo Q - Plata R - Cromo S - Silicio
T - Estafio Y - Antimonio Z - Zinc

Los sufijos A, B, C, entre otros, se refieren a variaciones en la composicién dentro de los
rangos especificados, mientras que la letra X indica una aleacién experimental. Una
limitacion de este método es que no se da la informacién referida a otros elementos aparte
de los dos principales aleantes. Por ejemplo, la aleacién de magnesio AZ91 (A) contiene 9
% de aluminio (codigo de letra A) y 1 % de zinc (cédigo de letra Z), estando la composicién
real entre el 8,3-9,7 Al y 0,4-1,0 Zn para productos fundidos [2, 3, 4], y el sufijo (A)
corresponde a un grado de pureza determinado, especificado por norma [5, 6].

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

- Aleaciones Mg-Al-Zn

- Aleaciones Mg-Zr-Zn

- Aleaciones Mg-Zr-Zn-Tierras Raras

- Aleaciones Mg-Zr-Zn-Th

- Aleaciones Mg-Zr-RE-Th-Ag

- Aleaciones Mg-Zr-RE-Y
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1.1.2 Aleacion de magnesio AZ91

La aleacién de magnesio de mayor utilizacién es la designada como AZ91. Es utilizada
fundamentalmente para grandes producciones de piezas fabricadas por inyeccion a
presion. Su consumo anual es del orden de 270000 t. Hay mas de 60 tipos de componentes
diferentes e individuales donde se utiliza la aleacién AZ91, siendo su principal consumidor
la industria automotriz. Los componentes mas populares son:

- Cajas de transmisién.

- Paneles de instrumentos.

- Marcos de asientos.

- Componentes de la carroceria.

- Cubiertas de las valvulas del motor.
- Colectores de admision.

La situacion de la industria aeronautica es similar a la de la industria automotriz. El
tamarfio de los aviones, las regulaciones sobre emisiones y las consideraciones econémicas
en la construccion y operacion de las aeronaves estan obligando a los disefiadores de
aviones a utilizar diferentes componentes de aleaciones de magnesio en su fabricacion.
Hoy en dia, las aleaciones de magnesio se utilizan generalmente para los sistemas de
transmision y sus componentes auxiliares. En algunos casos, se han utilizado grandes
piezas de la aleacion AZ91 en las zonas frias del motor, como por ejemplo, el alojamiento
intermedio.

Mientras la industria automotriz domina en términos del peso total de magnesio
consumido, ciertas aplicaciones no automotrices se hacen cada vez mas considerables. La
mayoria de estas nuevas aplicaciones tienen caracteristicas peculiares como ser paredes
delgadas, tamafios relativamente pequefios, y se encuentran generalmente en ordenadores
portatiles, teléfonos celulares y varios tipos de camaras. Aqui, el magnesio aporta una
combinacién Unica de ventajas sobre el plastico; es 100 % reciclable, tiene una buena
disipacién térmica, no interfiere con las ondas electromagnéticas y posee mayor
resistencia mecanica a igual peso de material [7].

1.1.2.1 Composicién quimica de la aleacién AZ91

La composicién quimica de las aleaciones de magnesio se encuentra estandarizada por
normas internacionales. Las normas clasifican la composiciéon quimica de manera general
en dos grupos; el primer grupo comprende la composicién quimica de los lingotes de las
aleaciones de magnesio, utilizados como materia prima para la fabricaciéon de productos
fundidos. El segundo grupo, incluye la composicién quimica exigida para las aleaciones
una vez que se encuentran conformadas por las diferentes técnicas de fundicion (colada
por gravedad en arena, colada por gravedad en coquilla metalica, colada por inyeccién a
presion, entre otras). En la Tabla 1.2 se detalla la composicién quimica de la aleacion AZ91
que se utiliza como materia prima en forma de lingotes para la fabricacién de productos
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fundidos. Por otra parte, la Tabla 1.3 muestra la composicién quimica de la aleacién AZ91
requerida en los productos fundidos [5].

Tabla 1.2. Composiciéon quimica de los lingotes de la aleacion AZ91 [5].

. ., % en peso (min. - max.)
Designacién - -
Al Zn Mn Si Fe Cu Ni Otros Mg
AZ91(A)* 8,5-9,5 0,45-0,90 min. 0,17 0-0,05 0-0,004 0-0,025 0-0,001 0-0,001 | resto
AZ91(B)* 8-10 0,3-1,0 - 0-0,3 0-0,03 0-0,20 0-0,01 0-0,01 resto

Nota: *(A), (B): diferentes grados de pureza en la aleacién AZ91.

Tabla 1.3. Composicién quimica de productos fabricados con la aleaciéon AZ91 [5].

. ., % en peso (min. - max.)
Designacién - -
Proceso Al Zn Mn Si Fe Cu Ni Otros Mg
AZ91(A) D* | 8397 | 03510 ngli" 0-0,10 | 0-0,005 | 0-0,030 | 0-0,002 | 0-0,01 | resto
A791(A) S, K, L* 8,3-9,7 0,4-1,0 YET 0-0,20 0-0,005 0-0,030 0-0,001 0-0,01 resto
D,S K,
A791(B) L 8-10 0,3-1,0 - 0-0,30 0-0,03 0-0,20 0-0,01 0-0,05 resto

Nota: *D: inyecci6n a presion. S: colada en arena. K: colada en coquilla. L: colada a baja presion.

Respecto a los elementos de aleacion que forman parte de la AZ91, se debe tener
especial cuidado en las exigencias respecto al control de los elementos Fe, Cu y Ni, que
tienen gran influencia en la resistencia a la corrosion de estas aleaciones.

La solubilidad del hierro en el magnesio puro es del 0,018 % en peso a 650 °C
incrementandose aproximadamente a 0,04 % en peso a 750 °C [8]. El magnesio puro
comercial presenta usualmente un contenido de 200 - 400 ppm de hierro. El hierro pasa al
magnesio por difusién desde las paredes del crisol y posterior disoluciéon en el magnesio
liquido [7]. El método utilizado para la remocién del hierro se basa en la utilizacién del
manganeso y del aluminio, lo cual mejora notablemente la resistencia a la corrosiéon de
estas aleaciones [9, 10]. El manganeso es agregado en las aleaciones que contienen
aluminio para reducir la solubilidad del hierro en magnesio a valores por debajo de los
especificados como contenido maximo en los lingotes (0,004 % en peso). El porcentaje
necesario de manganeso para este propoésito depende de la solubilidad del manganeso en
la aleacion en estado liquido y de la temperatura de trabajo para el método de colada
seleccionado. A mayores temperaturas de trabajo, sera necesaria una mayor cantidad de
manganeso. La minima cantidad de manganeso especificada como limite inferior en los
lingotes estd estipulada para la minima temperatura de fusion de los lingotes. Los
principios metaldrgicos de remocion del hierro por adicion de manganeso han sido
extensamente discutidos. Varios autores revelan que el exceso de hierro puede removerse
por formacién y decantacion de particulas intermetalicas conteniendo hierro y
manganeso, en combinacién con otros elementos de aleacién, como por ejemplo el
aluminio [11, 12]. Es recomendable mantener el contenido de manganeso lo mas bajo
posible, debido a que en exceso es perjudicial para la resistencia a la corrosiéon de la
aleacion [5]. Las aleaciones de magnesio son procesadas generalmente en equipamientos
fabricados con acero. La temperatura de fusion de los lingotes debe elegirse idealmente
para adaptarse a la composicion final del producto, segliin el proceso de fusién. La
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utilizacién de elevadas temperaturas de trabajo puede contaminar el metal con hierro,
mientras que bajas temperaturas de trabajo promueven la precipitacién de compuestos
con elevado contenido de manganeso [5].

El cobre como impureza, tiene un efecto adverso frente a la resistencia a la corrosion de
las familias de aleaciones AZ y AM pero es considerablemente menos peligroso que el Ni y
el Fe [8, 13]. La solubilidad del cobre en magnesio a 650 °C es del 70 % en peso [14]. En la
actualidad no existe proceso industrial que permita remover el cobre de las aleaciones
comerciales de magnesio, excepto por diluciéon con aleaciones libres de cobre obtenidas
por destilacién [7].

El niquel como impureza, es mas perjudicial que el cobre respecto a la corrosién en
aleaciones de fundiciéon por inyecciéon a presién y de colada por gravedad en molde
permanente, tal como la AZ91 [8] y la AZ81 [14]. La solubilidad del niquel en el magnesio
liquido a 650 °C es muy alta, del orden del 32 % en peso, por lo que a las temperaturas de
trabajo se encontrara disuelto [14]. Sin embargo, aleAndolo con elementos tales como el
aluminio, es posible reducir la solubilidad del niquel considerablemente debido a la
formacion de la fase AlzNi [15]. La solubilidad del niquel puede reducirse hasta un 0,15 %
a 650 °C con la adicién de 3 % en peso de aluminio. Si ademads, se agrega manganeso, la
solubilidad del niquel decrece aiin mas [16]. Al igual que en el caso del Cu, no existe en la
actualidad un proceso industrial que permita remover el niquel de las aleaciones
comerciales de magnesio, excepto por diluciéon con aleaciones libres de niquel obtenidas
por destilacion [17].

1.1.2.2 Propiedades mecdnicas de la aleacién AZ91
En la Tabla 1.4 se muestran los valores de las propiedades mecanicas a temperatura
ambiente, estandarizadas para la aleacién de magnesio AZ91 obtenida por los diferentes

procesos de fundicién [5].

Tabla 1.4. Propiedades mecanicas de la aleacién AZ91 segtn el proceso de fundicién [5].

L Propiedades mecanicas
Proceso de fundicion
Omax [MPa] ooz [MPa] | A[%] | Dureza[HB] | Impacto []]
Colada en arena =160 290 22 50-65 3-6
Colada en coquilla >160 >110 22 55-70 3-6
Inyeccién a presiéon 200-260 140-170 3-6 65-85 3-6

1.1.2.3 Estructuras metalogrdficas caracteristicas de la aleacion AZ91

El principal objetivo de la metalurgia fisica de las aleaciones de magnesio fundido es
determinar el efecto de la composicion quimica y el tratamiento térmico sobre las
propiedades mecanicas. Mejorar la resistencia a la traccién es el principal objetivo en el
diseno de las aleaciones de magnesio, ya que el magnesio puro es mecanicamente débil, y
por lo tanto, no suele utilizarse para aplicaciones estructurales.
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Los sistemas de aleacion mas comunes fueron desarrollados sobre la base de Mg-Al,
Mg-Zn y Mg-Al-Zn. Con la adicién de 9 % de aluminio y 1% de Zn se logra la mejor
combinacién de resistencia y ductilidad. El Al y el Zn mejoran no sélo las propiedades
mecanicas, sino que también benefician la colabilidad. Estas aleaciones también contienen
ciertas cantidades de Mn para mejorar la resistencia a la corrosién. La maxima solubilidad
en estado soélido del aluminio en el Mg es de 12,7 % en peso, a la temperatura eutéctica de
437 °C (lado derecho del diagrama Al-Mg en la Figura 1.1). El intermetalico formado en el
eutéctico tiene una composiciéon estequiométrica de Mgi7Alio. La solubilidad cae
suavemente a un valor de 2,1 % a temperatura ambiente, lo que es utilizado para los
tratamientos térmicos de endurecimiento por envejecimiento [18].
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Figura 1.1. Diagrama de fases Mg-Al [19].

La aleacién AZ91 contiene 9 % de aluminio y, segin el diagrama de equilibrio, debe
solidificar en una matriz homogénea de magnesio con aluminio en solucién sélida [7].
Esto, sin embargo, no es el caso. La estructura de solidificacién de la aleacion AZ91
depende en gran medida de la velocidad de enfriamiento. Con una velocidad de
enfriamiento lenta (0,03-0,4 °C/s, tipica para fundicién en arena) la microestructura
consiste de una estructura compuesta parcialmente por eutéctico [Mg(a)+Mgi7Al12(B)]
mas Mgi7Al12(B) precipitados en forma laminar [19]. La formacion del eutéctico bajo
condiciones de no equilibrio es un proceso secundario, seguido de la solidificacién
primaria. Se cree que la estructura laminar eutéctica Mgi7Al1; se forma después de la
solidificacién, a través de una precipitacion discontinua del Mg(a) sobresaturado. Estos
precipitados laminares no aparecen en especimenes con velocidades de solidificaciéon mas
elevadas. A velocidades mas altas de solidificacion (procesos de fundicion por gravedad en
coquilla y alta presion), se forma un eutéctico [Mgi7Al12(3)]- Esto es apoyado por el hecho
de que la tendencia a formar estructuras eutécticas aumenta a tasas mas altas de
solidificacion, en la cual los granos de Mg(a) estan rodeados por la fase de Mg17Al12(B) [7]
La Figura 1.2 muestra la microestructura tipica de las aleaciones de fundicién AZ91 [20].
En la Tabla 1.5 se muestra la microdureza de las diferentes fases [7].

10
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Figura 1.2. Microestructura de la aleacién AZ91. (a) Colada por gravedad en arena. (b)
fdem (a) con un detalle del eutéctico laminar Mg;7Al:2. (c) Colada por gravedad en molde
de acero. (d) Colada en matriz por inyeccion a presion [20].

Tabla 1.5. Microdureza de las diferentes fases en la aleacion AZ91 [7].

Fase Microdureza (HV 1/10)
Matriz [Mg(o)] 66,5
Fase B [MguAhz(B)] 145,0
Eutéctico [Mg(a)+Mgi7Al12(B)] 140,0

11
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1.2 Antecedentes del reciclado de magnesio

1.2.1 Reciclado de magnesio

Mundialmente, se produjeron mas de 87 millones de vehiculos en el afio 2013 [21]. En
los dltimos afios, el interés por incorporar elementos de confort y seguridad en el vehiculo
promedio, provocé que el peso de los mismos se incrementara considerablemente,
generando no sélo mas residuos sino también un mayor consumo de combustible que
llevan consigo una mayor emisién de gases de efecto invernadero. Las demandas para la
reduccién de las emisiones de carbono impuestas por los drganos legislativos y tratados
internacionales han dado un impulso importante al uso del magnesio y sus aleaciones en
la fabricacién de productos [22]. Con el objeto de contrarrestar este efecto, el magnesio ha
sido introducido por los principales productores automotrices, aumentando su presencia
en la industria desde 1990 [23].

A nivel global, la Unién Europea limita la generaciéon de residuos procedentes de
vehiculos, fomentando la reutilizacion, el reciclado y otras formas de valorizacién de los
residuos de la fabricacién de vehiculos y sus componentes. Para alcanzar estos objetivos,
establecié nuevas exigencias para los constructores europeos, quienes deberan disefiar
vehiculos faciles de reciclar. La directiva 2000/53/CE se aplica a los vehiculos al final de
su vida util, incluidos sus componentes y materiales. La Directiva tiene por objeto
disminuir la cantidad de residuos procedentes de vehiculos. Anima a los fabricantes o
importadores de vehiculos de la Unién Europea a reducir el uso de sustancias peligrosas
en sus vehiculos nuevos; disefiar y construir vehiculos que faciliten su reutilizacion y
reciclado. Ademas, fomenta el uso de materiales reciclados en la fabricacién de los nuevos
vehiculos [24].

Para el caso del magnesio y sus aleaciones, el manejo ambientalmente racional y
rentable para aplicaciones automotrices supone un circuito de reciclado cerrado y
eficiente, donde la chatarra, como ser retornos de la fundicion, recortes de metal, virutas
de mecanizado, escorias y los restos pos-consumo son recuperados para nuevas
aplicaciones. Basicamente, el circuito de reciclado cerrado, se define como el reciclaje de
chatarra a los niveles de calidad necesarios para producir la misma pieza que se fabricé
originalmente [25, 26, 27].

El proceso de reciclado cerrado es muy importante para la industria del magnesio, ya
que al igual que la industria del aluminio, este mercado es utilizado para abastecer la
demanda y equilibrar los precios del metal. Esto obliga a generar procesos de reciclado
que permitan una buena eficiencia en la recuperaciéon y que logren mantener las
propiedades originales de la aleacién. Ademas, permite que la industria minimice costos
luego del fin de ciclo de vida 1til de las piezas, y con ello disminuya el consumo energético
y las emisiones de CO,. Desde el punto de vista medioambiental, es importante para la
industria del magnesio efectuar una mejora continua de las tecnologias aplicadas,
mediante el uso de tecnologias “verdes” que disminuyan el impacto en el medio ambiente.
Ademas, es necesario desarrollar nuevas aleaciones que favorezcan su recuperacion, tanto

12
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a través de tecnologias mas eficientes para el reciclado, como para la promocion del
consumo de aleaciones fabricadas a partir de chatarra [26].

Basados en evaluaciones respecto al ciclo de vida de un producto tipico de magnesio,
puede estimarse el consumo de energia para su produccién. Producir una pieza a partir de
una mezcla de aleaciones primarias y secundarias (recicladas), representa un 50-70 % del
consumo de energia. En caso de fabricar piezas solamente con aleaciones recicladas, el
consumo energético representa un 30-40 % del consumo que representaria producir la
pieza a partir de aleaciones primarias [7].

El crecimiento en el consumo de aleaciones de magnesio esta siendo impulsado en los
ultimos afios principalmente por una creciente demanda en aplicaciones automotrices
[28]. La industria automotriz representa el 90 % de la demanda de aleaciones de magnesio
para fundicién. Este consumo genera grandes cantidades de desechos de los procesos de
fabricaciéon de productos. A la larga, se generardn también importantes cantidades de
desechos pos-consumo de magnesio. Por lo tanto, se observa la necesidad de crecimiento
en la capacidad de reciclaje del magnesio tanto de la chatarra generada en los procesos de
produccién, como de los productos de magnesio al final de su vida util. Este desafio debera
ser enfrentado tanto por los productores primarios, como por los recicladores
independientes [29].

Para cumplimentar las legislaciones internacionales para el reciclado, la valorizacién y
reutilizacién de vehiculos al fin de su vida 1til y durante su fabricacion, existe una fuerte
tendencia a instalar pequefios centros de tratamiento de residuos que permitan una
gestién completa de la chatarra [24]. Por lo tanto, es importante trabajar en conjunto y
adelantarse con una vision a largo plazo en este tipo de tratamientos.

En las operaciones tipicas de fundicién por inyecciéon a presién de aleaciones de
magnesio, alrededor del 50 % de los lingotes utilizados como materia prima pasan a
formar parte del producto fundido finalizado, el resto es chatarra. La chatarra en forma de
virutas producida por el maquinado de productos fundidos representa actualmente un 3
% de la chatarra total generada en la fabricacién de piezas de magnesio, la cual se estima
en un peso de aproximadamente 9000-10000 t/afio [30]. En el esquema de la Figura 1.3 se
puede ver la distribucidn de la chatarra de magnesio generada a nivel global [7].

Virutas limpias y
secas, virutas
contaminadas con

Retornos limpios de aceite/humedad

piezas con impurezas (Clase 4 v 5) Escoriasy
como pinturas, 3, espumas grasas
retornos con insertos (clase 6y 7)
(clase 2y 3) \, 2%

3% Restos de coladas y
productos de la
fundicion a presion
(clase 1)

50 %

Retornos limpios de
piezas coladas
defectuosas o rechazadas
(clase 1)

42 %

Figura 1.3. Distribucién de la chatarra de magnesio generada en el mercado global [7].
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Para comercializar y clasificar la chatarra de magnesio se han ideado diferentes
sistemas, los cuales se basan principalmente en la dificultad que presentan para ser
reciclados. Un sistema de clasificacién general para materiales reciclables tipicos fue
elaborado por Hydro Magnesium [31, 32, 33] y otro sistema bastante similar fue generado
por Magnesium Elektron [34, 35]. Un tercer sistema fue desarrollado por Dow [36],
mientras que otras variantes también han sido sugeridas por diferentes empresas o
autores [37]. En la Tabla 1.6 se expone el sistema de clasificacién aplicado por Hydro
Magnesium, el cual divide a la chatarra de magnesio en diferentes clases, segtn el grado de
contaminacién y la dificultad de ser recicladas.

Tabla 1.6: Productos secundarios de magnesio [33].

Clase Caracteristicas de la chatarra Problemas
1 Trozos grandes, limpios y secos Sin grandes dificultades.
2 Limpia con insertos de otros metales Contiene Fe, Cu, Ni y Si.
. ) . Emanacion de gases toxicos. Formacion de
3 Contaminada con aceite o pinturas . . .,
porosidades. Contaminacién con Fe.
, Pérdidas por fusion. Contiene 6xidos.
4 Virutas secas . ., . .
Contaminacion con Fe, Si, Cu y Ni.
Riesgos de incendio. Pérdidas por fusion.
5 Virutas aceitadas/humedas Contiene 6xidos. Contaminacion del metal
con Fe, Si, Cuy Ni.
6 Escorias y espumas grasas libre de sales Contiene d6xidos y Fe.
. . Alto porcentaje de 6xidos, cloruros y
7 Escorias con contenidos de sales
fluoruros.
Bajo contenido de magnesio.
8 Mezclas y otros grados de chatarras L, .
Contaminacion con Al, Fe, Si y 6xidos.

La chatarra clase 1 contempla los trozos grandes, limpios y secos generados en las
plantas de fundicién, como por ejemplo, vertederos, pulmones de colada, canales,
mazarotas, piezas rechazadas, etc. La mayoria de los desechos producidos por inyeccién a
presion pertenecen a la clase 1. La chatarra clase 2 esta compuesta por chatarra limpia con
insertos de diferentes metales. La chatarra clase 3 estd compuesta por piezas con
acabados de pinturas o aceitadas. Las tres primeras clases no requieren precauciones
especiales para el almacenamiento y transporte, excepto que el material debe mantenerse
alejado de la humedad. Las clases 4 y 5 necesitan una atencidn especial y estan sometidas
a ciertas regulaciones de transporte y tratamiento. Estas deben ser embaladas en
tambores de acero ventilados. Las clases 6 y 7 son clasificadas como peligrosas. Otros
desechos o materiales segregados pertenecen a la clase 8 [7].

1.2.2 Reciclado de virutas de la aleacion AZ91
La chatarra en forma de virutas (clase 4 y clase 5), la de mayor complejidad para su

reciclado, se considera como chatarra nueva (new scrap), puesto que no proviene de los
productos de magnesio al final de su vida util, como restos de piezas o productos en
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desuso, que son considerados como chatarra vieja (old scrap) [38]. Debido a la pequefia
cantidad de consumidores de chatarra nueva de magnesio como las virutas clase 4 y clase
5, éstas son destinadas a la industria como aleantes del aluminio, para la desulfuracion del
acero o como nodulizante para la fabricaciéon de fundicién de hierro nodular, donde los
requisitos no presentan grandes exigencias de composicidn quimica, pero si de forma y
tamafio del producto [39, 40, 41]. Actualmente, el incremento en el uso de aleaciones de
magnesio estd sobrepasando rapidamente esos mercados, surgiendo la necesidad de
reciclar las aleaciones por el beneficio econémico, energético y medioambiental que
presentan. Sin embargo, este mercado se encuentra en un lugar donde no existe la
capacidad potencial e industrial de dar una rapida respuesta a las demandas y estandares
necesarios para las aleaciones de magnesio recicladas a partir de chatarra de alto grado de
complejidad [41].

Debido a que el magnesio posee una gran reactividad con el oxigeno durante su
reciclado, deben tomarse ciertos recaudos. En el reciclado de magnesio, la forma y la
limpieza de la chatarra son los dos factores mas importantes; el reciclado se puede realizar
sin dificultad y con baja inversiéon energética cuando se trata de trozos macizos,
preferentemente limpios y secos, por ejemplo: restos de canales de coladas, mazarotas,
piezas rechazadas y restos de lingotes. El equipamiento y los métodos utilizados en estos
casos suelen ser los convencionales para refusion del metal, como los hornos de crisol o de
camara calentados preferentemente por accion indirecta, con el uso de sales fundentes
que tienen el objeto de limpiar y proteger el metal liquido [7]. Sin embargo, a medida que
la chatarra es de menor tamafo y posee mayor contaminacion, su reciclado se dificulta. El
costo del reciclado de la chatarra de menor tamafio y mayor complejidad podria igualar el
valor del metal recuperado so6lo si se recupera como minimo un 50 %. Cualquier
recuperacion con una concentracion del metal menor a 50 % no seria rentable [42].

Para que la recuperacidn sea alta, se debe mantener una uniformidad en la chatarra, de
esta manera, se puede evitar la clasificacion o seleccién previa, ademas, es importante
acceder a chatarra de gran tamafio, sin restos de aceite o humedad. Cuando la chatarra se
encuentra en forma de virutas, contaminadas con aceite, puede suceder lo siguiente [42]:

- El calor generado al quemarse el aceite de la chatarra puede afectar el porcentaje de
recuperacion de la chatarra. Esto es mas preocupante cuando los restos son muy
finos, porque el calor generado por la combustiéon del aceite puede promover la
ignicion de las virutas y la consecuente pérdida de magnesio por oxidacion.

- La relacion entre el superficie/volumen de la chatarra puede afectar la cantidad de
metal recuperado. Por ejemplo, virutas largas y finas tendrian mayor indice
superficie/volumen, que facilita la reaccién de oxidacién del magnesio.

- La chatarra con mayor indice superficie/volumen contendria mayor contenido de
6xido de magnesio en su superficie. El 6xido de magnesio no se fundiria y formaria
residuos, haciendo necesario mayores contenidos de sales para promover la
separacion entre el 6xido y el metal.

- Cualquier grado de humedad presente en la chatarra va a descomponerse en el
horno y producira hidrégeno, que es un gran contaminante de las fundiciones de
magnesio. Ademas, puede formarse gas hidrégeno y causar pequefias explosiones o
riesgos de incendio.

15



Reciclado de magnesio: recuperacién de la aleacién AZ91 a partir de virutas de mecanizado

La presencia de hidrogeno elemental en magnesio fundido tiene efectos no deseados,
porque causa porosidad en las piezas fundidas. Existen muchas fuentes posibles de
hidrégeno en el reciclado de magnesio, incluyendo residuos de varios lubricantes dejados
en la chatarra, el agua ligada quimicamente en compuestos higroscopicos como las sales, y
una atmosfera con elevado porcentaje de humedad relativa ambiente. Para mejorar el
porcentaje de recuperacién de magnesio, se deberia considerar procesos de limpieza y de
separacidén previos de la chatarra. La limpieza disminuiria la posibilidad de contaminacién
con hidrégeno y reduciria la contaminacién (humo y hollin) durante la fusién [42].

La AZ91 es la aleacion de magnesio de mayor aplicacién [18, 40], y como resultado de
su mayor utilizaciéon produce cada vez mdas chatarra que debe ser reciclada [43]. En
Argentina, actualmente se generan aproximadamente 400 t/afio de virutas de la aleacién
AZ91 contaminadas con aceite (chatarra clase 5), producidas en centros de mecanizado de
la industria automotriz. Esa cantidad podria incrementarse en los préoximos afios, porque
se prevé que se ampliaria al doble la capacidad productiva de la industria que produce
este residuo. Las virutas provienen de carcasas de cajas de velocidades (gearbox), fundidas
por inyeccién a presidén, que luego son maquinadas para lograr las tolerancias
dimensionales requeridas (Figura 1.4). Desde el punto de vista econémico, el costo actual
en el mercado internacional para 1 tonelada de magnesio primario ronda los U$D 3000, es
decir, que anualmente se genera un residuo con un valor potencial como metal de
aproximadamente U$D 1200000, que podria incrementarse en los proximos afios.

Figura 1.4. Carcasas de cajas de transmision de velocidades. (a) Esquema de la pieza luego
de la inyeccion (pieza en bruto). (b) Parte superior e inferior mecanizada. (c) Lateral
izquierdo mecanizado. (d) Lateral derecho mecanizado. Cortesia del Grupo Volkswagen
Argentina, Centro Industrial Cérdoba.
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La industria que realiza el maquinado de las piezas de magnesio en Argentina, utiliza
aceite mineral liviano para refrigerar las herramientas, alargar su vida util y aumentar la
productividad. De esta forma, se genera un residuo industrial formado por virutas muy
pequefias, contaminadas con aceite mineral de corte. Este tipo de residuo, presenta
caracteristicas muy diferentes respecto de la chatarra generada al final de la vida util de
un producto, como ser restos grandes de piezas o partes de un automévil en desuso (old
scrap), los cuales son acopiados y almacenados para su reciclado en lugares que requieren
minimas condiciones de seguridad.

Por el contrario, la chatarra generada en forma de virutas contaminadas con aceite,
forma parte de un residuo industrial, producido a partir de un proceso de manufactura
(new scrap). Este tipo de chatarra requiere ciertos cuidados en su almacenamiento,
tratamiento y disposicion final. La legislacion nacional y provincial vigente enmarca este
desecho industrial como un residuo peligroso [44]. No determina la manera en que debe
ser tratado para su reciclado o recuperacion y solo estipula que no puede ser almacenado
en las instalaciones industriales o dispuesto en enterramientos a cielo abierto [45]. Esto es
debido a dos motivos principales, en primer lugar, el riesgo de contaminacién de los suelos
y napas acuiferas debido al contenido de diferentes metales junto a su contenido de aceite
mineral (derivado de hidrocarburos). En segundo lugar, el magnesio es un metal
combustible y tiene tendencia a reaccionar con el agua del ambiente y el oxigeno del aire
mediante la reaccion 1.1, que es fuertemente exotérmica y libera hidrégeno gaseoso que
incrementa el riesgo de accidentes por incendio.

2Mg(s) + %20(g) + H200)> 2MgOs) + Hag) (1.1)

En Argentina, no existen plantas de tratamiento o reciclado de magnesio. Debido a que
las leyes de nuestro pais prohiben el almacenamiento o desechado en depdsitos a cielo
abierto de este tipo de residuo, la empresa que genera este residuo debe superar
diferentes barreras en su manipulacién, transporte y disposicién para su tratamiento, lo
que conlleva a un incremento en los costos de produccién. La empresa productora de
magnesio primario, RIMA Industrial S.A., que se encuentra en Brasil, permite reinsertar el
residuo en forma de virutas en parte de su proceso productivo. Por lo tanto, la empresa
automotriz que genera las virutas en Argentina, debe enviar este residuo a Brasil para su
tratamiento. Las leyes medioambientales de Brasil pais prohiben el ingreso de ese tipo de
residuos, lo que obliga a generar convenios bilaterales y una gestiéon adecuada para
insertar los residuos para su tratamiento. Ademas, el residuo en forma de virutas
contaminadas con aceite presenta problemas de seguridad que hacen necesario de una
logistica adecuada para el almacenamiento y transporte seguro desde la Argentina hasta el
Brasil. Lo cual incrementa los costos de produccion. Al mismo tiempo, para el tratamiento
de las virutas en Brasil, la empresa productora de magnesio primario, RIMA Industrial S.A.,
reinserta el residuo en parte de su proceso productivo de obtencién de magnesio a partir
del mineral. La tecnologia de fusion del magnesio, utilizada para esta recuperacion, emplea
como proteccidn frente a la oxidacion, mezcla de gases activos que contienen SO; o SFe,
que presentan inconvenientes para el medio ambiente y se desconoce el rendimiento en la
recuperacion de la chatarra en forma de virutas [46].
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En la Figura 1.5 se muestra un diagrama general de los pasos utilizados para el
reciclado de chatarra de magnesio de facil recuperacion, como la chatarra clase 1 y clase 2,
que podria ser utilizado para chatarra de mayor dificultad [7].

‘ Clasificacion de la chatarra ‘

Limpieza

Trituraciéon

‘ Precalentamiento / Fusion ‘

Purificacién
del Hierro

Desgasificacion /
Purificacion de particulas

Lingotes ‘ ‘ Liquido ‘

Figura 1.5. Diagrama general del proceso de reciclado de aleaciones de magnesio [7].

Muchos de los métodos existentes actualmente a nivel global [7], utilizados para
reciclar chatarras de facil recuperacion (clase 1 y clase 2), podrian ser adaptados para el
reciclado de chatarra de mayor dificultad como las virutas (chatarra clase 4 y clase 5).
Algunos de ellos fueron considerados para su aplicacion industrial. La adecuacién de estos
métodos presenta diferentes ventajas y desventajas tecnoldgicas que siguen siendo motivo
de estudio y desarrollo.

Para realizar el reciclado de magnesio mediante su fusién, uno de los métodos mas
empleados es el que utiliza mezcla de sales que permiten la proteccion frente a la
oxidacion y favorecen la limpieza del metal [7]. La proteccion y refinaciéon del metal
basado en sales (fluxes) ha sido el método mas utilizado y probablemente atn sigue siendo

el mas importante [36].
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Estudios efectuados a nivel global para la aplicacién de sales en el reciclado de virutas
de magnesio, indicaron que es un método adecuado, ya que permite proteger de forma
eficiente a las virutas frente a la oxidacién a elevadas temperaturas. Sin embargo, los
porcentajes de sales empleados para lograr una recuperacidn del metal aceptable por este
método son muy elevados, del orden de 50-60 % respecto al peso del metal a reciclar,
produciéndose gran cantidad de residuos en forma de escoria, que contienen elevados
porcentajes de sales cloradas o fluoradas, que necesitan de un posterior tratamiento [47].
Ademas, otros estudios basados en la fusiéon de virutas mediante proteccidén con sales,
indicaron que los valores de tenacidad del metal recuperado fueron bajos debido al alto
nivel de poros e inclusiones ocluidas en el metal [48].

Por otra parte, se ha desarrollado recientemente la protecciéon del metal mediante el
uso de atmodsferas de gas SO, o SF¢, asistido por CO2 Nz o Ar. Estas tecnologias estan
basadas en la fusion de la chatarra de magnesio libre de sales [49-50].

Los procesos libres de sales, aplicados a la fusién de virutas, utilizan una proteccion del
metal liquido mediante atmoésferas gaseosas que trabajan de forma activa como
inhibidores de la oxidacién. Estas emplean combinaciones de gases como el argén (Ar),
nitréogeno (N2) o anhidrido carbdnico (CO.), mezclados con diéxido de azufre (SO2) o
hexafluoruro de azufre (SF¢), que tienen como principio activo la formacion de sulfuro de
magnesio y fluoruro de magnesio respectivamente en la superficie del bafio liquido que
protege al metal de la oxidacién. Es un método eficiente para la fusién de virutas, y deben
realizarse refinaciéon con sales en una etapa posterior o filtracion de las aleaciones
obtenidas para eliminar las impurezas presentes en el metal, obteniéndose aleaciones de
buena calidad. Sin embargo, estos gases tienen el inconveniente de ser tdxicos, corrosivos
y nocivos para el medio ambiente, principalmente el SFe, por ser considerado como un
potencial gas de efecto invernadero [51, 52, 53].

Otros estudios efectuados por Hydro Magnesium, lograron el desarrollo de un método
de reciclado para escorias en contacto con sales fundidas que podria aplicarse a virutas de
magnesio. El método trabaja por etapas en diferentes celdas de un horno de lecho
continuo, permitiendo una gran productividad en el reciclado. El costo de este equipo es
elevado respecto a los utilizados para la refinacién, por la complejidad del horno. También,
son necesarias grandes cantidades de sales para llevar adelante el proceso, produciendo
gran cantidad de residuos en forma de escoria y de sales. Por ejemplo, se necesitan 13 t de
sal para fundir 1 t de magnesio. En caso de no usarse sales para la fusion, debe emplearse
una proteccion con gases. Esto es un problema, puesto que actualmente la industria del
magnesio estd buscando disminuir lentamente el uso del SO; y SFs que son altamente
toxicos y nocivos para el medio ambiente [42].

Por otro lado, para el reciclado de virutas de magnesio, se ha investigado el proceso de
destilacién, que aprovecha la elevada presién de vapor y el bajo punto de ebulliciéon del
magnesio, comparado con otros metales. En el punto de fusiéon del magnesio, la presion de
vapor es la mas elevada de todos los metales (3 torr). Sin embargo, la afinidad quimica
entre el magnesio y el aluminio, y la formacién de 6xidos superficiales, ocasionan una
separacion pobre. Estudios realizados sobre aleaciones de magnesio AZ91, AM60 y AZ31,
muestran que es dificil reducir los residuos de la separacion entre el magnesio y aluminio
a valores por debajo del 60 %. Ademas el zinc, que si bien tiene una menor presién de
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vapor a la temperatura de fusién del magnesio, tiene un punto de fusién menor y su
presién de vapor hace que se destile junto al magnesio y aparezca luego como impureza en
la aleacién [54]. La principal desventaja de esta metodologia radica en la necesidad de
utilizar tecnologias complejas, con baja productividad, que incrementan los costos del
reciclado. Ademas, las aleaciones obtenidas deben ser fundidas nuevamente para generar
aleaciones con utilidad comercial. Sin embargo, este método sigue estudidndose
actualmente como una alternativa de reciclado, porque permite obtener aleaciones libres
de contaminantes como el Cu, Ni y Fe, que son indeseables para algunas aleaciones de
magnesio como la AZ91.

Otra alternativa propuesta para el reciclado de virutas es un proceso hidrometaltrgico
desarrollado en Alemania, que se utiliza para reciclar escorias y espumas obtenidas como
residuos de la industria primaria del magnesio (clase 6 y clase 7) [42]. Esta metodologia
consiste en una reacciéon entre acido clorhidrico acuoso y el magnesio, lo que genera
cloruro de magnesio y otros compuestos. El magnesio es reciclado al pasar a formar parte
del cloruro de magnesio que posteriormente sirve como alimentacién para las celdas
electroliticas de obtenciéon de magnesio utilizados en la industria primaria. Las ventajas de
este tratamiento estan en que es posible procesar desechos sucios como las virutas. Sin
embargo, el principal inconveniente es que los costos de procesamiento son altos,
haciendo el tratamiento antiecondmico si el residuo contiene una cantidad insuficiente de
metal. Ademas, el valor del magnesio metalico se pierde con este proceso porque el MgCl,
es un producto de bajo costo, que luego debe ser reinsertado a la célula de electroélisis
como MgCl,, donde el consumo energético es elevado. Por ejemplo, para producir 1 kg de
magnesio es necesario invertir 35 kW /h, mientras que para producir 1 kg de magnesio por
refusion se necesitan tan solo de 1 a 2 kW/h [55].

A pesar de la existencia de diversos métodos actuales de reciclaje de magnesio, todavia
hay espacio para seguir mejorando. El desarrollo de métodos de reciclaje se esta
convirtiendo en un desafio en los ambitos técnicos, econémicos y ambientales [56].

Luego de analizar los métodos desarrollados hasta el presente, se puede establecer
desde el punto de vista tecnolédgico, que la posibilidad de reciclado de las virutas por
métodos convencionales de fusién se ve restringida, debido principalmente a cuestiones
medioambientales, energéticas y econémicas. Asimismo, la contaminacién con aceite y el
tamafio reducido de las virutas (gran superficie expuesta a la oxidacién) impiden una
recuperacion eficiente respecto a la cantidad y calidad del material, lograndose sélo una
recuperacién eficiente para la chatarra de facil reciclado, como es el caso de trozos
grandes, limpios y secos [33]. Por lo tanto, deberia desarrollarse una metodologia aplicada
a la chatarra de alto grado de dificultad para su reciclado, como lo son las virutas de la
aleacion AZ91, contaminadas con aceite de corte mineral.

Estudios informados en la bibliografia [57], muestran la necesidad de eliminar el aceite
contenido en las virutas de mecanizado, dado que de no hacerlo, se producen grandes
emanaciones de humos y gases durante el proceso de fusién. Se indica ademas que el
contenido de aceite mineral de las virutas, puede disminuirse por procesos de
centrifugacion o compactacion pero no es posible su reduccion por debajo del 10 %.
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Una alternativa para la remocion del aceite de las virutas es el uso de desengrasantes
alcalinos, a través de un lavado, centrifugado y secado. Sin embargo, este tipo de
tratamiento no es muy eficiente para los lubricantes utilizados para mecanizados de alta
velocidad y generalmente se necesitan solventes fuertes como la acetona o el cloroetano
para su eliminacién [58, 59].

Otros trabajos proponen la eliminacién del aceite mediante el calentamiento de las
virutas a temperaturas por encima del punto de ebullicién del aceite, pero por debajo del
punto de inflamaciéon del magnesio (430 °C). El calentamiento se realiza de manera
indirecta, en cilindros rotatorios, donde el gas generado es captado y las virutas calientes
son arrojadas a recipientes cerrados para su enfriamiento, puesto que el magnesio no debe
entrar en contacto con el oxigeno del aire por su peligro de combustién y oxidacién [60].
Este método es una alternativa a los procesos de centrifugado y limpieza por solvente; sin
embargo, requiere equipamientos especiales, aprobados para su funcionamiento por los
municipios donde se instalan, y deben controlarse eficientemente las variables de
calentamiento para evitar riesgos de incendio y los gases producidos deben ser tratados
posteriormente para no ser eliminados al medio ambiente.

Trabajos previos de reciclado de virutas de la aleacién AZ91 contaminadas con aceite,
llevados a cabo en el Laboratorio de Ingenieria Metaldrgica de la Universidad Tecnolégica
Nacional, Facultad Regional Cérdoba, en los que particip6 el autor de esta tesis, muestran
que el aceite de lubricaciéon actia de forma desfavorable en el momento de reciclar el
metal, debido a que su ignicién durante la fusién favorece la reacciéon de oxidacion del
magnesio, lo que origina bajos porcentajes de recuperacién [61].

Otros estudios mostraron que el lavado de las virutas con acetona elimina la mayor
parte del aceite de mecanizado, mejorando el rendimiento. Sin embargo, debido a la
imposibilidad de usar acetona a escala industrial se deberia emplear un solvente acuoso,
que no origine problemas de contaminacién [62].

Trabajos recientes realizados en Alemania [55], proponen la fusiéon de las virutas a
partir de su limpieza con acetona y su compactaciéon en forma de briquetas, seguida de un
precalentamiento de las briquetas en una soluciéon hirviendo de dicromato de potasio
(K2Cr207), el cual se utiliza para inhibir su oxidacion. Posteriormente se efectia una fusion
que consiste en incorporar las briquetas dentro de un crisol que contiene la aleaciéon AZ91
en estado liquido, la cual ha sido fundida previamente a modo de pie de bafio a partir de
trozos grandes, limpios y secos (chatarra clase 1), utilizando una protecciéon con una
mezcla de Aire-CO-SFs. Los estudios revelan elevados porcentajes de recuperacion (~ 90
%). Ademas, presentan una gran disminucién en el consumo de sales, respecto a métodos
convencionales. Sin embargo, se utiliza una relacién entre el metal fundido a partir de la
aleacion AZ91 como pie de bafio y la carga de virutas compactadas del doble de peso (peso
del pie de bafio de la aleacién AZ91/peso de virutas compactadas igual a 2), que hace
necesario instalaciones de mayor capacidad y un gasto energético extra para fundir
previamente la aleacion AZ91 que actuara como pie de bafio. Ademas, los resultados del
andlisis de la composiciéon quimica de las aleaciones recicladas muestran grandes
desajustes, que sacan la aleacion fuera de los rangos estipulados por norma. Se detectan
tenores de aluminio superiores al 15 % en peso, de hierro cercanos a 0,2 % en peso, de
cobre vecinos al 0,5 % en peso y de silicio superior al 1 % [55]. Este incremento podria
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deberse a la falta de seleccién de las virutas o su contaminacioén con virutas de aleaciones
de aluminio o acero. Asimismo, para este método se utiliza como proteccién frente a la
oxidacién una mezcla de gases que contienen SF¢, el cual es perjudicial para el medio
ambiente [51, 52, 53].

Otros trabajos realizados por el Laboratorio de Ingenieria Metalirgica de la
Universidad Tecnoldgica Nacional, Facultad Regional Cérdoba, estudiaron la posibilidad
de reciclar las virutas de magnesio mediante la limpieza con acetona y posterior reciclado
por fusion mediante el uso de gas N, como una alternativa de proteccion frente a la
oxidacién. Sin embargo, se demostr6 que el nitrégeno reacciona con el magnesio fundido
produciendo gran cantidad de compuestos de Mg;Ns;, que contaminan el metal y
deterioran sus propiedades mecanicas [63].

Como alternativa a los métodos de fusion tradicionales que emplean sales o gases
activos, algunos investigadores han estudiado la posibilidad de recuperar las virutas de la
aleacion AZ91 en estado s6lido, mediante una compactacidn, seguida de un sinterizado por
debajo del punto de fusién y una posterior extrusién del metal, obteniendo de esta manera
excelentes caracteristicas mecanicas, pero recuperando un metal con elevado contenido
de inclusiones, principalmente 6xidos laminares que provienen de la superficie de las
virutas, los cuales no pueden ser eliminados mediante este proceso y deberian ser
refinados mediante una posterior fusion [64, 65].

Por otro lado, otros investigadores estudiaron el reciclado de virutas de la aleacién de
magnesio AZ91 mediante la limpieza con etanol, seguido de una extrusidn angular de las
virutas, para obtener briquetas de mayor densidad, con valores de 1,74 g/cm3, respecto al
sistema de briqueteado convencional, donde se consiguen valores de 1,4 - 1,5 g/cm3. De
esta manera, se realizd la fusién de las briquetas obtenidas mediante extrusion angular y
briqueteado convencional. La misma se llevo a cabo en horno de vacio con atmoésfera de
Argén. Los principales resultados arrojan una recuperacién del metal del 68 % para las
briquetas compactadas de forma tradicional y del 92 % para las briquetas obtenidas por
extrusion angular. En este estudio se obtuvo un elevado porcentaje de recuperaciéon a
partir de las briquetas obtenidas por extrusiéon angular, pero no se reportaron datos de la
composicién quimica o propiedades mecadnicas del material recuperado. Ademas, se
deberia estudiar una via para efectuar la extrusiéon angular de manera continua como es
posible para el caso del briqueteado tradicional. Por otra parte, el sistema de fusién
mediante vacio y atmdsfera de argén es muy eficiente para realizar la proteccion del metal
frente a la oxidacién durante su fusion. Sin embargo, su utilizacién implica instalaciones de
mayor complejidad, mayores costos y menor capacidad de fusién que aquellas que no
precisan realizar vacio en el horno [66, 67].

Otros trabajos han utilizado como alternativa tecnologias de reciclado mediante
destilacidn en vacio, obteniendo magnesio de alta pureza. Sin embargo, los elementos de
aleacion que conforman la aleacion AZ91 se pierden en el proceso de destilacidn, excepto
el zinc, el cual es destilado junto al magnesio y pasa a formar parte del metal obtenido,
haciendo necesario preparar y ajustar nuevamente la composicién quimica de la aleacién
de magnesio AZ91 para su utilizaciéon de manera comercial [41, 67].
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También, se ha estudiado una alternativa para la reutilizaciéon de las virutas de
magnesio en la fabricacién de hidrégeno, que podria ser utilizado como fuente de energia
alternativa. Generalmente, este proceso es utilizado cuando existe chatarra con un bajo
contenido de magnesio que hace antieconémico su reciclado por otros métodos, pero en
este caso, se pierde el magnesio metalico, el cual es costoso de obtener, y la fabricacién de
componentes estructurales quedaria descartada con la aplicacion de esta método [68].

En resumen, actualmente el estado del arte en el reciclado de la aleacién de magnesio
A791, la mas utilizada a nivel global, estd asociado, principalmente, con los procesos de
refusién de la chatarra consistente de retornos limpios, grandes y secos de las operaciones
de fundicién de piezas (chatarra clase 1 y clase 2) [7, 33]. Tradicionalmente, el reciclado
por sales es el proceso mas utilizado para esta chatarra, emergiendo cada vez mas las
soluciones libres de sales, que utilizan gases activos como el SO, y SFs [7].

El desafio en el corto plazo es reciclar chatarra de calidad mucho menor, tales como
virutas contaminadas con aceite y humedad (chatarra clase 5). Al mismo tiempo, las
soluciones deben permitir obtener nuevamente aleaciones que sean de utilidad en
aplicaciones a gran escala, como es el caso de la industria automotriz, dando cumplimiento
no solo a estandares técnicos y comerciales, sino también a las legislaciones
medioambientales [7].

1.3 Motivacion y alcance de la tesis

A partir de los antecedentes analizados, se detecta la necesidad tecnolédgica actual de la
industria del magnesio para reciclar grados de chatarra de mayor dificultad, como las
virutas de aleaciéon de magnesio AZ91, contaminadas con aceite y humedad (clase 5), las
cuales provienen de residuos de la industria automotriz. De esta forma, surge la
motivacién para realizar este trabajo de tesis, abocado al desarrollo de una metodologia
de reciclado para chatarra de magnesio de gran dificultad de reciclado. De esta manera, no
solo se espera contribuir al desarrollo tecnolégico del area, sino que se espera contribuir,
dentro de las legislaciones vigentes a nivel nacional e internacional, al cuidado del medio
ambiente, al ahorro de energia y a la preservacion de los recursos no renovables.

La alternativa a investigar para el reciclado por fusiéon de las virutas tendra como
principales diferencias, frente a los métodos informados en la bibliografia, tanto los
existentes y otros propuestos, las siguientes premisas:

- Buscar una optimizacién previa de las virutas con el menor impacto ambiental posible,
estudiando principalmente técnicas alternativas de limpieza de las virutas.

- Utilizar una mezcla de sales que permita reducir la cantidad de sales utilizada en
relacién con otros métodos de fusidn, los cuales trabajan entre un 50-60 % de sales
respecto al peso del metal a reciclar.

- Estudiar la posibilidad de usar Ar o mezcla de gases como proteccién durante la fusion,
en reemplazo del SO, y SFs que son toxicos y perjudiciales para el medio ambiente.

- Investigar la posibilidad de fundir solamente las virutas, sin la utilizacién de mezclas
con chatarra de facil reciclado que podria facilitar su fusion.
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- Obtener una recuperaciéon del metal en cantidad cercana a la recuperada a partir de
otros métodos de reciclado, los cuales superan el 90 %, esperando contribuir de esta
forma a la eficiencia en la recuperacion del metal.

- Obtener una aleaciébn con caracteristicas quimicas y mecanicas que permita
encuadrarla dentro de las aleaciones estandarizadas por norma, apta para su posterior
reutilizacién en otros procesos de fabricacién.

De esta manera, el alcance de esta tesis serd desarrollar una metodologia de reciclado,
que permita en un primer orden de aproximacion, lograr condiciones tecnoldgicas y de
proceso basicas, mediante el uso y modificaciones de métodos existentes, de manera tal de
conseguir como principal objetivo la recuperacién de la aleacién de magnesio AZ91 a
partir de chatarra clase 5.

No seran objeto de estudio detallado en el presente trabajo las relaciones entre las
propiedades quimicas, fisicas o microestructurales de las aleaciones obtenidas, o la
sensibilidad de las mismas, y los pardmetros o variables del proceso, dado que es
necesario establecer en primer lugar la metodologia técnica de reciclado, que garantice la
recuperacion del metal a partir de la chatarra de elevada complejidad. Estudios mas
especificos deberan ser considerados en investigaciones futuras para lograr la mejora
tecnoldgica integral de la metodologia de reciclado, propuesta en este trabajo.

1.4 Objetivos generales y especificos

Objetivo general

En esta tesis se trata el problema del reciclado de chatarra de magnesio de alta
complejidad. El principal objetivo de este trabajo es desarrollar una metodologia para el
reciclado de virutas de mecanizado de la aleacién de magnesio AZ91, contaminadas con
aceite de corte mineral, provenientes de la industria automotriz.

Objetivos especificos

- Caracterizacion de la chatarra en forma de virutas que se utilizara como materia prima
de estudio.
- Desarrollo de un método de preparacion previa de las virutas para facilitar su posterior
fusion, que presente las siguientes caracteristicas:
« Lograr una limpieza de las virutas para disminuir el contenido de aceite
contaminante.
« Conseguir virutas secas, para evitar la generacién de hidrégeno.
+ Reducir la relacién superficie/volumen de las virutas para disminuir el riesgo de
oxidacion durante su fusion.
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- Desarrollo de un método de fusién para reciclar la aleacion AZ91 a partir de las virutas,
que presente las siguientes caracteristicas:
» Conseguir una disminucién en el uso de sales, respecto a métodos convencionales
que utilizan mezclas de sales para el reciclado.
« Reemplazar el uso de gases activos durante la fusion, por otros gases o mezcla de
gases.
+ Alcanzar una recuperacion del metal considerable, comparable con las cantidades
recuperadas a partir de otros métodos de reciclado.
+ Lograr una aleacién con la composicién quimica y las propiedades mecdanicas
adecuadas, para ser aceptada por los estandares internacionales de la aleacién AZ91.
- Caracterizacién de las aleaciones obtenidas.
- Comparaciéon de los métodos alternativos de reciclado por fusidn desarrollados y
seleccion de una metodologia que permita el reciclado de la aleaciéon de magnesio AZ91
partiendo de virutas contaminadas con aceite mineral.

1.5 Hipotesis de trabajo

A partir de los antecedentes recopilados, se plantea la siguiente hipotesis de trabajo: “es
posible lograr el reciclado de virutas de la aleacién AZ91 contaminadas con aceite de
mecanizado, mediante métodos alternativos de reciclado de magnesio”. De esta manera, se
espera obtener una aleacién con caracteristicas quimicas y mecanicas que permita
encuadrarla dentro de las exigidas por los estandares internacionales para su
reutilizacion.

1.6 Actividades y metodologia de la tesis

Una vez que se analizaron diversos métodos investigados y ya conocidos actualmente,
tanto para la recuperacion de chatarra de facil reciclado (clase 1), como para el reciclado
de chatarra de elevada complejidad, como las virutas contaminadas con aceite (clase 5), se
encontraron las mejores condiciones a partir del uso y modificaciones de los métodos
existentes, principalmente, aquellos que se basan en el reciclado por fusién. Para ello, se
propondra trabajar en dos grandes etapas.

En una primera, se desarrollara un método de optimizacién de la chatarra, que permita
disminuir el aceite presente, obtener una viruta seca y reducir la relaciéon
superficie/volumen que permita su posterior fusion.

En una segunda etapa, se buscara desarrollar un método alternativo para posibilitar el
reciclado de virutas de la aleacién AZ91 por fusion, mediante la combinacién del uso de
sales y gas protector, con el fin de facilitar su fusidon y evitar la oxidacion a elevadas
temperaturas.

Durante el desarrollo de la tesis se llevaron a cabo las actividades que se detallan a
continuacion.
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1.6.1 Evaluacion de la metodologia de reciclado

La eficiencia de 1a metodologia de reciclado desarrollado se evalué sobre la base de los
porcentajes de recuperacion logrados y la calidad del producto obtenido. Para esto, se
determinaron los porcentajes de metal reciclado por diferentes métodos desarrollados en
este trabajo, que luego fueron comparados con las recuperaciones logradas por otros
métodos existentes para el reciclado de virutas de magnesio de la aleaciéon AZ91. Para
determinar la calidad del metal recuperado, se efectué una comparaciéon entre la
composicién quimica y las propiedades mecanicas de la aleacion reciclada, en relacién a
los valores establecidos por la norma para la aleacién AZ91 [5]. Para este fin, se efectuaron
las actividades que se describen a continuacién.

1.6.2 Caracterizacion y preparacion de las virutas previa a la fusién

Se evaluaron determinadas caracteristicas de las virutas de la aleacion AZ91, como ser:
la forma, mediante observacién con métodos Opticos de macroscopia; el tamafio y
distribuciéon de tamafio mediante tamizado; y el area superficial a través de adsorcién de
gases. Por otra parte, se desarrollaron diferentes métodos de limpieza y se estudi6 la
influencia de distintos solventes para la eliminacién del aceite. Ademas, se realizdé una
compactacion de las virutas previa a su fusion, donde se analizé la variacion de la densidad
de las virutas compactadas respecto a la carga de compactaciéon aplicada. Por ultimo, a
partir del analisis de los resultados obtenidos en las experiencias de limpieza, secado y
compactacion, se seleccion6 un método de optimizacién de las virutas para ser utilizadas
en las experiencias posteriores de fusion.

1.6.3 Reciclado por fusion de las virutas

En esta parte del trabajo se desarrollaron y estudiaron diferentes métodos de fusion de
las virutas, mediante la proteccion del metal con mezclas de sales, junto con gas inerte o
mezcla de gases. Para el desarrollo de las experiencias de reciclado por fusiéon se
disenaron diferentes implementos, equipos e instalaciones auxiliares, como ser crisoles
para contener la chatarra durante su calentamiento y fusién; adecuacién del horno de
calentamiento por resistencia eléctrica, instalaciones de captacion de gases emitidos,
sistema de colada de la aleacién reciclada e implementos de manipulacién y seguridad
para los procesos de fusiéon de magnesio. Ademas, se exploraron diferentes alternativas de
fusidn, mediante la modificaciéon de algunos parametros y variables como la cantidad y la
composicidon quimica de las sales, el tipo de gas protector, las temperaturas y tiempos de
trabajo, modalidades alternativas de colada del metal, como ser material de moldes y
crisoles, o técnicas de limpieza por desescoriado previo a la colada.
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1.6.4 Ensayos metalograficos de las aleaciones obtenidas en el reciclado

En esta etapa se utilizaron distintas técnicas de preparacién de muestras para el
estudio macrografico y micrografico de las aleaciones que se obtienen en los métodos de
reciclado por fusiéon desarrollados [20]. Luego, se realizaron las observaciones
metalograficas por medio de ojo desnudo, lupa estereoscdpica, microscopio dptico y
microscopio electréonico de barrido para determinar la estructura metalografica de las
aleaciones recicladas con el fin de ajustar los procesos de fusion desarrollados.

La relacion entre las variables de los diferentes procesos de fusiéon desarrollados, como
los detalles finos de la microestructura resultante, no son de mucha relevancia para este
trabajo, dado que la norma de referencia utilizada para lingotes, no especifica las
caracteristicas microestructurales. Asi, la presencia de poros, diferentes fases, sus
composiciones y distribuciones en el volumen de las piezas recicladas, solo estan
controladas por la composicién quimica y las propiedades mecanicas exigidas a las
aleaciones recicladas. Esto se debe al hecho que los lingotes son refundidos
posteriormente para la fabricacién de piezas o productos por diferentes técnicas, los que
si deberan cumplir caracteristicas microestructurales, quimicas y mecanicas propias del
disefio de cada producto. Sin embargo, en este trabajo se analiza de manera cualitativa la
estructura metalografica para contribuir a la mejora operativa del método de fusion
desarrollado para el reciclado.

1.6.5 Ensayos quimicos de las aleaciones obtenidas en el reciclado

Se analizaron los elementos quimicos que componen la aleacidn recuperada a partir de
los métodos de reciclado por fusiéon desarrollados. Para ello, se utilizé andlisis mediante
espectrometria por emision de chispa [69]. Por medio de este andlisis se determiné si la
composicién quimica de las aleaciones obtenidas en el reciclado puede ser encuadrada
dentro de los estandares internacionales, siendo este andlisis el de mayor relevancia para
este trabajo, puesto que para lograr las condiciones exigidas en las normas, éstas
especifican principalmente las tolerancias de los elementos quimicos admisibles en la
aleacidén para cada uno de los usos comerciales.

1.6.6 Ensayos mecanicos de las aleaciones obtenidas en el reciclado

Se emplearon técnicas estandarizadas para realizar ensayos de traccion, dureza e
impacto, que permitieron la caracterizaciéon de diferentes propiedades mecanicas de las
aleaciones obtenidas en el reciclado [70]. Se utilizaron maquinas y herramientas
normalizadas, junto con distintas técnicas de preparacion de muestras [71]. A través de los
resultados obtenidos se evalud en parte la calidad de la aleacién resultante, tomando como
valores de referencia las propiedades mecanicas correspondientes a la aleacion AZ91
original, esto es, no reciclada, por lo que dichos valores constituyen en realidad cotas
superiores para las aleaciones recicladas. Asimismo, en este trabajo se analizaron las
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propiedades mecdanicas para contribuir a la mejora operativa del proceso de reciclado y de
la calidad de la aleacién obtenida en el mismo.

1.7 Contenido de la tesis

Esta tesis esta dividida en cinco partes. La primera parte (capitulo 1) expone el estado
del conocimiento actual sobre el tema, los antecedentes y las motivaciones de este trabajo,
los objetivos, hipétesis de trabajo, las actividades y metodologias a efectuar. La segunda
parte (capitulo 2) presenta los materiales y métodos experimentales, tanto aquellos
desarrollados como los adoptados para este trabajo. La tercera parte (capitulo 3) expone
los resultados y discusiones de las experiencias realizadas y la seleccidon de la metodologia
de reciclado. La cuarta parte (capitulo 4) presenta un resumen de los principales
desarrollos, las conclusiones finales y las recomendaciones para estudios futuros. Por
ultimo, la quinta parte exhibe las referencias bibliograficas y los anexos del trabajo.
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Capitulo 2

Métodos y experiencias

2.1 Caracterizacion de las virutas

Las virutas de la aleacion AZ91, contaminadas con aceite mineral, son suministradas en
forma de compactos o briquetas, de aproximadamente 800 g de peso. Estas son generadas
por compactacion de las virutas en los centros de maquinado para recuperar y reutilizar el
aceite de corte.

Las virutas se pueden clasificar como virutas gruesas, provenientes de las operaciones
de mecanizado de desbaste grueso, y virutas finas, provenientes de las operaciones de
mecanizado de terminacién superficial. En la Figura 2.1 se muestra el aspecto de las
briquetas que fueron utilizadas para el desarrollo del trabajo experimental.

Figura 2.1. Residuo industrial proveniente de los centros de maquinado en forma de
compactos de virutas contaminadas con aceite. (a) y (b) Virutas finas. (c) y (d) Virutas
gruesas. Cortesia del Grupo Volkswagen Argentina, Centro Industrial Cérdoba.
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2.1.1 Determinacion de la forma

Las virutas compactadas que provienen de los centros de maquinado se disgregaron
manualmente para obtener virutas a granel y se conform6 una mezcla entre las virutas
gruesas y finas para el estudio del aspecto de las mismas. Para la determinacién de la
forma de las virutas se utilizé inspeccién visual mediante lupa estereoscopica. Se utilizé
una lupa binocular estereoscdpica marca Biotraza, modelo XTD-217 (Figura 2.2).
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(Figura 2.2). Lupa binocular estereoscépica. Cortesia del Laboratorio de Ingenieria
Metaliirgica, Universidad Tecnolégica Nacional, Facultad Regional Cérdoba.

2.1.2 Determinacion del tamaiio

Para determinar el tamafo de las virutas se realiz6 un tamizado. Las muestras
utilizadas fueron previamente lavadas con acetona. Se utilizé un tamizador estandar
(Figura 2.3), con tamices de apertura 3,36 mm, 1,68 mm, 1 mm, 0,5 mm, 0,35 mm y 0,15
mm. Para las experiencias, se pesaron muestras de 100 g con una balanza analitica marca
Mettler Toledo Modelo PB1502 (peso max.: 1510 g; precisiéon: 10 mg). En cada una de ellas
se realizd el proceso de tamizado durante un tiempo suficiente para que se efectiie una
correcta separaciéon por tamafios de las virutas. Luego, se pesd la cantidad retenida en
cada tamiz para determinar los porcentajes retenidos.

(b)

Figura 2.3. Tamizadora. (a) Muestra de virutas para tamizar. (b) Tamizador con juego de

tamices estandar. Cortesia del Laboratorio de Ingenieria Metaltiirgica, UTN-FRC.
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2.1.3 Determinacidn del area superficial

Para la determinacién del area superficial de las virutas se utilizé la técnica de
adsorcion de gases. El equipo utilizado fue un analizador ASAP 2000, marca Micromeritics
(Figura 2.4). El ensayo se realiz6 con virutas previamente lavadas con acetona y secadas
con corriente de aire caliente a 30 °C. Se utilizaron 10 muestras aleatorias de 5 g de peso,
extraidas de 1000 g de virutas. El andlisis de area superficial se efectué a 200 °C por 1
hora.
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Figura 2.4. Analizador ASAP 2000, marca Micromeritics. Cortesia de CITeQ-UTN-FRC.

2.2 Limpieza de las virutas

Las experiencias se realizaron usando diferentes solventes de accién desengrasante. Se
trabajé bajo campana de extraccion de gases. Para facilitar y agilizar la limpieza se utilizé
agitacion mecanica. En la Figura 2.5 se muestra un esquema de las instalaciones utilizadas.
Las muestras de virutas contaminadas con aceite se pesaron con una balanza analitica
marca Mettler Toledo Modelo AB204 (peso max.: 210 g; precision: 0,01 mg). Por otro lado,
se midio el volumen de los solventes con probetas de laboratorio (capacidad max.: 500 ml,
precision: 0,5 ml). Posteriormente, las virutas y el solvente se colocaron en un vaso de
precipitados, donde se produjo el proceso de limpieza (Figura 2.6). Luego de un tiempo
determinado de limpieza, se retir6 el vaso, se produjo una filtracién para separar las
virutas y las mismas se secaron mediante corriente de aire caliente o mufla eléctrica. De
esta forma, se consigui6 la muestra seca para su pesado final, lo que permitié determinar
por diferencia en peso la cantidad de aceite eliminado en la limpieza y calcular el
porcentaje de aceite eliminado. Los datos obtenidos en las experiencias fueron analizados
estadisticamente [72].
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Figura 2.5. Esquema de las instalaciones utilizadas. 1- Agitador mecanico. 2- Vaso de
precipitado. 3- Calentador. 4- Campana extractora. 5- Cierre de la campana. 6- Depdsitos
de solventes.

Figura 2.6. Limpieza de las virutas. (a) Fotografia del dispositivo de agitacion. (b) Vista
lateral del recipiente durante el lavado. (c) Vista superior del recipiente durante el lavado.

Las diferentes experiencias de limpieza de las virutas fueron llevadas a cabo con los
siguientes solventes y métodos:

* Lavado con acetona.
* Lavado con éter de petréleo.
* Lavado con detergente:
- Lavado a temperatura ambiente.
- Lavado a 80 °C.
- Doble lavado a temperatura ambiente.
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Para efectuar la limpieza de las virutas, se trat6 de efectuar el mayor nimero de
experimentos posibles con la cantidad limitada de material de estudio y el tiempo
disponible. Para ello, se decidi6 tomar un nimero de experiencias igual a 10. Luego, para
el andlisis de los resultados, se consider6 una distribucién t de Student, apropiada para el
andlisis estadistico cuando el nimero de experiencias es pequefio (< 30) y se efectuaron
los calculos como se expone en la seccién 2.5.6.1, estableciendo un intervalo de confianza
del 95 % para los mismos (IC 95 %).

2.2.1 Lavado con acetona

Las experiencias de lavado con acetona se realizaron a temperatura ambiente. Se
pesaron 10 muestras de 10 g cada una, las cuales se lavaron por separado con 100 ml de
acetona en dos etapas. Se efectud un primer lavado con un tiempo de 5 min de agitacion,
posteriormente se filtr6 la mezcla para separar las virutas y se llevé a cabo un segundo
lavado por un tiempo de 5 min de agitacion, se volvi6 a separar las virutas por filtracion y
se secaron con corriente de aire a 30 °C. El tiempo de secado promedié unos 33 min hasta
obtener un peso constante en cada muestra. Luego, las virutas limpias y secas se pesaron
para determinar la pérdida en peso debida a la eliminacion del aceite que poseian.

2.2.2 Lavado con éter de petroleo

Las experiencias de lavado con éter de petroéleo se realizaron a temperatura ambiente.
Se pesaron 10 muestras de 10 g cada una, las cuales se lavaron por separado con 100 ml
de éter de petroleo en dos etapas. Se efectud un primer lavado con un tiempo de 5 min de
agitacion, posteriormente se filtré la mezcla para separar las virutas y se llevé a cabo un
segundo lavado por un tiempo de 5 min de agitacion, se volvié a separar las virutas por
filtracion y se secaron con corriente de aire a 30 °C. El tiempo de secado promedi6 unos 36
min. Luego, las virutas limpias y secas se pesaron para determinar la pérdida en peso
debida a la eliminacion del aceite que poseian.

2.2.3 Lavado con detergente

Las experiencias de lavado se realizaron con detergente no iénico de grado industrial.
Se utiliz6 una dilucion del 10 % de detergente disuelto en agua corriente y se emplearon
tres variantes para el proceso de limpieza:

- Lavado a temperatura ambiente.

- Lavado a 80 °C.
- Doble lavado a temperatura ambiente.
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Para estas experiencias se pesaron 10 muestras de 10 * 0,5 g cada una. Se emplearon,
segun la variacién de cada técnica, etapas de lavado y enjuague de las virutas. Para la etapa
de lavado se utilizé una solucién de 100 ml de detergente y agua por muestra, se trabajé
con un tiempo de 10 min de agitacion. Para separar las virutas de la solucidn se utiliz6
filtracion por gravedad. En la etapa de enjuague de las virutas se utilizé6 100 ml de agua
corriente por muestra y se trabajé con un tiempo de 10 min de agitacion.

Una vez que se llevé a cabo el lavado y enjuague de las virutas, se procedi6 al secado de
las mismas a 120 °C mediante una plancha calentada a resistencia eléctrica. El tiempo de
secado se determiné como aquél que permitia obtener peso constante en las muestras. Por
ultimo, se pesaron para determinar la pérdida en peso debida a la eliminacién del aceite
que poseian.

2.3 Compactacion de las virutas

Previo a las experiencias de compactacidn, las virutas fueron lavadas con detergente
mediante el método de doble lavado a temperatura ambiente. Sin embargo, a partir de esta
etapa de los estudios efectuados, se utilizé una mayor cantidad de virutas durante el
proceso de lavado. La cantidad de virutas utilizadas en cada lavado estuvo comprendida
entre 800 a 1000 g. Posteriormente, se secaron a una temperatura de 120 + 5°C en un
horno tipo mufla, calentado por resistencia, marca Lindberg (temperatura max.: 1100 °C,
precision: 5 °C), durante un tiempo de 1 hora, como se muestra la Figura 2.7.

(b)
Figura 2.7. Limpieza y secado de virutas en grandes cantidades. (a) Cuba de lavado con
agitacién mecanica. (b) Vista exterior de la mufla de secado. (c) Virutas en la bandeja de

secado durante el proceso de secado.

A partir de las virutas limpias y secas, las experiencias de compactacion se realizaron
mediante la aplicacion de diferentes cargas con una prensa hidraulica. Se utiliz6 una
matriz de acero SAE 4140 nitrurado para contener las virutas durante su compactacion.
Los ensayos se realizaron mediante la aplicacién de diferentes cargas de compactacion
(15, 20, 25, 30, 40, 50, 60, 70 y 80 t, precisién: 1 t). En la Figura 2.8 se observa una de las
prensas utilizadas para compactar, con capacidad de 30 t, junto a la matriz de
compactacion. Una vez que se obtuvieron las briquetas (virutas compactadas), se masaron
con una balanza analitica marca Mettler Toledo Modelo PB1502 (peso max.: 1510 g;

34



Reciclado de magnesio: recuperacién de la aleacién AZ91 a partir de virutas de mecanizado

precision: 0,01 g). Luego, se midid el didmetro de cada briqueta mediante dos mediciones
diametralmente opuestas y la altura de las mismas en tres puntos con un micrémetro
digital de exteriores milesimal marca Insize, serie 3108 (resoluciéon: 0,001 mm). Por
ultimo, se calcularon las densidades de las briquetas con los datos obtenidos mediante la
ecuacion 2.1.

s=2
14

2.1)

Donde & es la densidad en g/cm3; M es lamasa en g; y V es el volumen en cm3 de la
briqueta.

¥

(@) (b)
Figura 2.8. Sistema de compactacién. (a) Prensa hidraulica hasta 30 t. (b) Matriz de
compactacion. Cortesia del Laboratorio de Ingenieria Metalurgica, Universidad Tecnoldgica
Nacional, Facultad Regional Cérdoba.

Posteriormente, se analizaron las densidades obtenidas con las diferentes cargas de
compactacion respecto a la densidad tedrica de la aleacién original AZ91, se graficé la
densidad obtenida en las virutas compactadas en funcion de la carga de compactacion, y se
establecié de esta manera una carga de compactacién adecuada para las experiencias
posteriores de reciclado por fusion.

La compactacion de las virutas tuvo los siguientes objetivos:

- Disminuir la relacién superficie/volumen de las virutas que queda expuesta frente a

la oxidacién a elevadas temperaturas.

- Mejorar la manipulacion operativa de las virutas en los procesos de fusion.

2.4 Preparacion de las virutas previo a la fusion
Antes de comenzar con las experiencias de reciclado por fusién, se estandarizd el

proceso de preparacion de las virutas de la aleaciéon de magnesio AZ91 a ser utilizadas en
los procesos de reciclado por fusién. Para ello, se establecieron los parametros de
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limpieza, secado y compactacién, de manera que en la preparacién se mantengan las

mismas condiciones para todas las experiencias.

De forma sintética, los pasos para la preparacién previa de las virutas fueron:

1. Lavado de las virutas, mediante agitaciéon mecdnica, como se describié en las

experiencias de lavado de las virutas. El método de lavado seleccionado es aquél que

utiliza doble lavado a temperatura ambiente con el uso de detergente no iénico.

2. Secado de las virutas, mediante mufla por calentamiento eléctrico a 120 + 5 °C

durante 60 * 5 min.

3. Compactacién de las virutas, mediante prensado hidraulico en matriz metalica. La

carga de compactacion elegida fue de 70 + 1 t, con la que se obtiene una densidad

promedio de 1,50 * 0,05 g/cm3 en las briquetas.

En la Tabla 2.1 se observa un resumen de las caracteristicas del lavado, el secado y la

compactacion de las virutas utilizadas en los métodos de fusion.

Tabla 2.1. Caracteristicas del proceso de preparacion de virutas previo a la fusién.

Cantidad de detergente [ml]* 200,0+0,5
Cantidad de agua [I]* 5,000 £ 0,001
Tiempo del primer lavado [min]* 10,0+0,5
Tiempo del primer enjuague [min]* 10,0 £ 0,5
Tiempo del segundo lavado [min]* 10,0+0,5
Tiempo del segundo enjuague [min]* 10,0 £ 0,5
Tiempo de secado [min]* 605
Temperatura de secado [°C] 1205
Carga de compactacion [t] 701
Densidad promedio de las briquetas [g/cm3] 1,50 + 0,05

*Las cantidades estdn en relacién a 1 Kg de virutas.

2.5 Reciclado por fusion de virutas

2.5.1 Preparacion de las instalaciones para la fusion

Previo a los ensayos de reciclado por fusién, se acondicionaron instalaciones, se

disefiaron dispositivos adecuados y se adaptaron herramientas y los elementos de trabajo.

Entre los principales dispositivos utilizados para la proteccion gaseosa se encuentra el

conjunto formado por un tubo contenedor del gas, con valvula reductora de presion y

flujdmetro para regular el caudal (Figura 2.9).
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Figura 2.9. Instalacion de tubo de gas, reductor de presién y flujémetro.

En las experiencias de fusion, se utilizd6 una derivaciéon “Te” desde el flujdmetro, de
manera de conectar una salida de gas a la tapa del crisol para la protecciéon gaseosa
durante la fusion y otra derivacidon se conecté en una lanza de acero inoxidable para
inyectar gas dentro del metal liquido en los procesos de purificacién y desgasificaciéon
(Figura 2.10).

(b) (c)

Figura 2.10. Instalaciones para la proteccién gaseosa durante la fusion. (a) Derivacién en

“Te” para la conexién de lanzas inyectoras del gas, con conexion al reductor de presion y
flujémetro. (b) Tapa del crisol con lanza inyectora de gas. (c) Lanza para inyeccion de gas
en el metal liquido durante los procesos de purificacion y desgasificacion.

Para permitir el ingreso de los gases dentro del horno se fabrico una tapa que permite
el ingreso de las lanzas de inyeccion de gas (Figura 2.11).
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Figura 2.11. Horno con tapa adaptada para el ingreso de gas durante el proceso de fusion.

Por otro lado, se fabricaron distintos tipos de crisoles que fueron utilizados para las
experiencias de reciclado por fusion. En primera instancia fueron fabricados de acero de
bajo contenido de carbono (SAE 1010) y luego se los reemplazé por crisoles de acero
inoxidable refractario AISI 310 (Figura 2.12). El acero de bajo contenido de carbono es
utilizado generalmente en los procesos de refusion de aleaciones de magnesio para evitar
reacciones o contaminacion del metal liquido como sucede al utilizar crisoles refractarios
o ceramicos y es el recomendado por la bibliografia [7]. El crisol de acero inoxidable se
construy6 para evitar la contaminacién con hierro en el metal recuperado por el uso de
crisoles de acero de bajo contenido de carbono.

(b)
Figura 2.12. Crisoles de fusidn. (a) Crisoles de acero al carbono SAE 1010. (b) Crisoles de
acero inoxidable AISI 310.

Ademas, se fabricaron una serie de moldes o coquillas utilizados para colar el metal.
Los mismos fueron fabricados de grafito y fundicién de hierro. Los moldes de grafito
fueron utilizados en las primeras experiencias de fusidon para colar diversas preformas de
probetas para la caracterizacion de propiedades metalograficas, analisis quimico, ensayos
de dureza, choque y tracciéon. Luego, se fabricaron moldes de fundicion de hierro gris de
mayor capacidad, que se utilizaron para lingotear la aleacién reciclada, determinar los
porcentajes de recuperacion y extraer muestras para los ensayos y estudios efectuados
(Figura 2.13).
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(d)

Figura 2.13. Moldes utilizados para colar el metal reciclado y caracterizar sus propiedades.

(a) Molde de grafito con preforma de probeta de tracciéon. (b) Molde de grafito con
preforma de probetas de traccidon y choque. (c) Molde de grafito para probeta de analisis
quimico, durometria y metalografia. (d) Molde de grafito para lingotear. (e¢) Molde de
fundicion de hierro para lingotear.

Para efectuar la manipulaciéon de los crisoles se fabricaron diferentes modelos de
pinzas para carga y descarga del horno, pinzas de agarre para colar el metal, espumadera o
desescoriador, y varillas para pudelar o mezclar el metal liquido (Figura 2.14).

Por otro lado, se consideraron las precauciones que se deben tomar durante estos
procesos, ya que el magnesio es un metal combustible, reacciona exotérmicamente en
presencia de oxigeno y temperatura, pudiendo generar accidentes por incendio. Ademas,
puede ser explosivo cuando reacciona con el agua o humedad ambiente al entrar en
combustién. Por lo tanto, se tomaron recaudos durante los procesos de fusion, tanto para
la manipulacién operacional, cuidando el bienestar del operario, como para las
instalaciones del lugar de trabajo. Para ello, se utilizaron los elementos de seguridad
contra incendio establecidos para este tipo de fuego (matafuegos tipo D para metales
combustibles), elementos de proteccién personal como guantes de kevlar, delantal de tela
ignifuga, delantal de cuero, botines de seguridad, tobilleras y canilleras de cuero, barbijo,
mascara con filtro para gases y protector visual (Figura 2.15). Por otro lado, las
instalaciones para realizar la fusién de magnesio fueron restringidas para su uso
solamente en este trabajo y se encontraron equipadas con campana y sistema de
extraccidn de gases (Figura 2.16).
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o = L EH

Figura 2.14. Herramientas de fusién y manipulacién utilizadas durante las experiencias. De
izquierda a derecha: crisol y lanza para refusion, crisol y lanza para reciclado, pinza para
colar, pinza para manipular crisoles, barra de pudelar, lanza para desgasificacion,
espumadera para desescoriar, lingoteras de fundicion de hierro para colar.

Figura 2.15. Elementos de seguridad e higiene utilizados durante los ensayos de fusion. De
[zquierda a derecha y de arriba hacia abajo: guantes de cuero, guantes de kevlar, botines
de seguridad, mascara para gases, mascara para polvo, delantal de cuero, matafuegos.
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Figura 2.16. Esquema de las instalaciones para las experiencias de fusién. 1- Tubo de
argon. 2- Reguladores de presion y caudal. 3- Regulador y controlador de la temperatura.
4- Campana extractora. 5- Tapa de crisol y lanza para ingreso de gas protector. 6- Horno.
7- Crisol.

2.5.2 Procedimiento general de fusion de las virutas de la aleacion AZ91

2.5.2.1 Fusion de virutas de la aleacién de magnesio AZ91

Las experiencias de fusién de las virutas se realizaron cargando las briquetas de virutas
compactadas dentro de un crisol, junto con una cantidad dada de sales, la cual fue
determinada a partir de experiencias propias y citadas en la bibliografia [1, 7, 48, 61, 62,
73]. El crisol preparado se tapaba y se introducia en el horno, el cual se encontraba a una
temperatura que variaba segin el método de fusién y estaba determinada mediante la
temperatura de fusion de la aleacion AZ91 [18]. Ademas, se establecia la temperatura de
cada método desarrollado a través de experiencias de puesta a punto realizadas
previamente, mediante criterios técnicos surgidos durante el avance de las experiencias,
como ser la pérdida de calor de los crisoles durante la colada, y aquellas temperaturas de
trabajo recomendadas por los antecedentes [1, 7, 48, 61, 62, 73]. Luego, se tapaba la boca
del horno, como se ilustra en la Figura 2.17. Una vez que transcurria un tiempo
determinado, el cual dependia del método empleado, la temperatura de trabajo, la
cantidad de material que se fundia y la mezcla de sales utilizada. Una vez que se lograba la
fusion de las virutas se mantenia el metal en estado liquido para homogenizar la aleaciéon y
promover la accién de las sales. Luego, se cerraba el paso de los gases, se retiraba el crisol
del horno y se procedia al colado del metal liquido; el cual solidificaba dentro de los
moldes y se mantenfa alli hasta llegar a temperatura ambiente. La cantidad de
experiencias efectuadas fueron de 10 experiencias por cada método de fusién, como se
detalla en la secci6on 2.5.5.
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Figura 2.17. Diagrama esquematico del horno de fusién durante el reciclado.

2.5.2.2 Refusion de la aleacion AZ91 a partir de trozos grandes, limpios y secos

Luego de realizar las experiencias de reciclado de las virutas a través de cada método,
como se describe en el punto 2.5.3, se llevo a cabo la refusion de la aleacion AZ91 a partir
de trozos grandes, limpios y secos de la carcasa de la cual provienen las virutas (Figura
2.18). La cantidad de experiencias efectuadas fueron 10, como se detalla en la seccion
2.5.5.1.

La refusion de la aleacién original se utilizé por dos razones especiales. En primer
lugar, para evaluar la cantidad porcentual de metal reciclado a partir de chatarra de facil
reciclado (chatarra clase 1), es decir, en condiciones favorables de fusion, respecto a
condiciones de mayor dificultad, como aquellas que presentan las virutas contaminadas.
En segundo lugar, esta fusién se efectué para comparar las propiedades quimicas y
mecdanicas obtenidas en la aleacidn reciclada a partir de las virutas y aquellas obtenidas a
partir de la aleacion original, de la cual provienen dichas virutas. Este procedimiento se
realizé con la misma metodologia utilizada para el reciclado de las virutas, de modo tal que
sea comparable con los resultados de cada método de reciclado que se describen en la
seccién 2.5.3.

Figura 2.18. Trozos grandes, limpios y secos de la carcasa de aleaciéon AZ91 utilizados para
la refusiéon y comparacién con el método de reciclado de las virutas.
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2.5.3 Designacion y descripcion de los métodos de reciclado desarrollados

Para identificar los diferentes métodos experimentales de reciclado estudiados, se
utiliz6 la nomenclatura que se indica a continuacién:

- FV1: fusién de virutas de la aleaciéon AZ91, utilizando como protecciéon contra la
oxidacion una atmdsfera de gases Ar - 20 % CO2y mezcla de sales.

- FV2: fusién de virutas de la aleacion AZ91, utilizando como protecciéon contra la
oxidacion una atmdsfera inerte de gas Ar (grado 4.8) y mezcla de sales.

- FV3: fusién de virutas de la aleaciéon AZ91, utilizando como protecciéon contra la
oxidacion una atmosfera de gas Ar (grado 5.0) y mezcla de sales alternativas a las
usadas en FV1y FV2.

- FV3-PyD: purificacién y desgasificacion de las aleaciones obtenidas en el reciclado
de virutas por el método FV3.

2.5.3.1 Reciclado de virutas por el método FV1

La primera metodologia de reciclado estudiada, consisti6 en la fusién de las virutas de
la aleacién de magnesio AZ91, mediante la utilizacién de una mezcla de gases Ar-20% CO»,
junto al agregado de mezclas de sales, para la protecciéon del metal contra la oxidaciéon a
elevadas temperaturas. Se utiliza un crisol de acero SAE 1010. Se cargaron virutas
compactadas en un peso aproximado de 200 g, junto con la mezcla de sales descriptas en
la seccién 2.5.4 (Figura 2.19). El caudal de gas que se usé fue de 6 I/min. La temperatura
de trabajo fue de 800 °C [1, 74].

Figura 2.19. Crisol con la carga de briquetas y sales para su ingreso al horno de fusion.

A los 30 minutos de haber comenzado el proceso de fusidn, las virutas se encontraban
en estado liquido. En ese momento, se realizé un mezclado del metal para formar una
masa liquida homogénea. Esta operacion era realizada manualmente con una varilla de
acero SAE 1010, destapando el horno y retirando la proteccion gaseosa. Luego, se volvia a
tapar y se dejaba homogeneizar la temperatura. Posteriormente, se cerraba el paso de los
gases, se retiraba la tapa del horno y el crisol para efectuar un desescoriado con
espumadera de acero SAE 1010. Finalmente, se procedia al colado del metal en lingotera
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de grafito de diferentes dimensiones que serian utilizadas posteriormente para el
maquinado de probetas de ensayos mecanicos, estudios quimicos y metalograficos. El
tiempo de operacion promediaba los 40 minutos.

2.5.3.2 Reciclado de virutas por el método FV2

La segunda metodologia de reciclado, consisti6 en la fusidn de las virutas de la aleacién de
magnesio AZ91, mediante la utilizaciéon de gas Ar grado 4.8 (Ar: 99,998 % minimo en
volumen), junto al agregado de mezclas de sales para la proteccion del metal contra la
oxidacién a elevadas temperaturas.

Se preparaba el crisol de acero SAE 1010 con la carga de briquetas de virutas de
magnesio compactadas, en un peso de aproximadamente 400 g, junto a la mezcla de sales.
El caudal de gas vari6 entre 5y 6 1/min. La temperatura de trabajo era de 800 °C [75]. Una
vez que se fundieron las virutas, se realizaba una mezcla del bafio liquido, se volvia a
proteger el bafio con el ingreso de gas inerte, y se llevaba a 850 °C para su colado en
lingotera de fundicidn de hierro. Este incremento en la temperatura de colada se debia a
que se determinaron problemas de separacién entre las sales y el metal fundido en el
método FV1 durante la colada y la posterior solidificacién. Sin embargo, previo a la colada
del metal, se trabajaba de dos maneras diferentes:

- En algunos casos se realizaba un desescoriado previo a la colada.

- En otros casos se colaba directamente sin desescoriado previo.

El proceso llevaba un tiempo que promediaba los 37 minutos hasta que se procedia a la
colada del metal. El cual estaba determinado por el tiempo necesario para lograr la fusiéon
de las sales y las virutas, junto al tiempo necesario para que actuaran las sales en el bafio
metalico y promovieran su limpieza [47].

2.5.3.3 Reciclado de virutas por el método FV3

La tercera metodologia de reciclado, consisti6 en la fusion de las virutas de la aleacion
de magnesio AZ91, mediante la utilizacién de gas Ar grado 5.0 (Ar: 99,999 % minimo en
volumen), junto al agregado de mezclas de sales alternativas a las utilizadas en los
métodos FV1 y FV2, para la protecciéon del metal contra la oxidaciéon a elevadas
temperaturas.

Se preparaba el crisol de acero inoxidable AISI 310 con la carga de virutas de magnesio
compactadas en el orden de los 400 g, junto a mezcla de sales. El caudal del gas protector
era de 6 1/min. La temperatura de trabajo era de 850 °C, la cual se determiné como
necesaria para fundir la nueva mezcla de sales y las virutas [76]. Ademas, el incremento de
la temperatura se efectu6 para mejorar inconvenientes detectados en los analisis
metalograficos de las aleaciones obtenidas en los métodos FV1 y FV2, donde existia una
deficiente separacién entre la escoria formada y el metal fundido. El tiempo del proceso
promediaba los 30 min, el cual estaba determinado por el tiempo necesario para lograr la
fusién de las sales y las virutas, junto al tiempo necesario para que actuaran las sales en el
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bafio metalico y promovieran su limpieza [73]. El metal liquido se vertia en un molde de
fundicion de hierro sin realizar desescoriado previo del bafio liquido, ya que la escoria
presente actuaba de forma favorable en la protecciéon contra la oxidaciéon del metal
durante la solidificacion del lingote.

2.5.3.4 Purificacion y desgasificacion por el método FV3-PyD

Las aleaciones de magnesio recicladas por los métodos descriptos presentaban
diferentes inconvenientes. Entre los problemas mas destacados se encontraba la presencia
de porosidades e inclusiones, junto a diferentes desajustes en la composiciéon quimica,
principalmente de los elementos Fe, Cu, Ni y Si. Para establecer una solucién a este
problema se realizaba la purificacién y desgasificacion de las aleaciones recicladas con el
método FV3.

El proceso de purificacion y desgasificacién por el método FV3-PyD consistia en la
fusién con proteccién de Ar (grado 5.0) y mezclas de sales que favorecen la purificacién de
esta familia de aleaciones [7, 73, 77, 78]. Conjuntamente, se efectuaba una desgasificacion
mediante la inyeccion de Ar (grado 5.0) en el interior del metal liquido. Las aleaciones que
se utilizaban fueron aquellas obtenidas previamente por el método de reciclado de virutas
FV3 y se las denominaba lingotes de primera fusion (Figura 2.20).

Figura 2.20. Restos de lingotes de las aleaciones recicladas por el método FV3 utilizados
para las experiencias de purificacién y desgasificacion.

Se preparaba el crisol de acero inoxidable AISI 310 con la carga de lingotes de la
primera fusion (obtenidas del reciclado de virutas), junto a mezcla de sales. Se abria el
paso del gas protector con un caudal de 6 1/min. La temperatura de trabajo era de 850 °C.
Una vez que transcurria el tiempo necesario para la fusiéon del metal y las sales, se
procedia a inyectar Ar dentro del metal liquido mediante una lanza de acero inoxidable
(Figura 2.21). El caudal insuflado era de 1 a 2 I/min durante un tiempo de 2 min [79].

El insuflado de Ar se utilizaba en primer lugar para producir la disminucién del
contenido de gases disuelto en el metal liquido que generaban porosidades durante su
solidificacién. Ademas, la inyeccion de Ar servia para generar un movimiento de agitaciéon
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del metal liquido, lo que beneficiaba al contacto y mezcla intima entre el metal y las sales
que se utilizaban para la purificacién de la aleacion.

Ar Ar
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inyectora de

/ /< gas protector

Tapa del Horno
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Figura 2.21. Esquema representativo del horno de fusién durante el proceso de

desgasificacion y refinacion.

Una vez que se realizaba el insuflado de Ar, se retiraba la lanza, se dejaba homogeneizar
y actuar por un tiempo de 10 min la mezcla de sales con el bafio liquido [78]. Luego, se
procedia a colar el metal en moldes de fundicion de hierro sin la realizaciéon de un
desescoriado previo del bano liquido, ya que la escoria presente actuaba de forma
favorable en la proteccién contra la oxidacién del metal durante la solidificacion del
lingote, y la mayor parte de ella, quedaba en el fondo del crisol sin ser vertida en el molde.
El tiempo promedio de trabajo del proceso era de 30 minutos. En la Figura 2.22 se muestra
un diagrama de flujo simplificando el proceso de reciclado completo. Estas experiencias de
purificacién y desgasificacion se efectuaron con un nimero de 6 ensayos, debido a que el
contenido de aleacidn reciclada a partir del método FV3 era limitado, ya que se generaron
pérdidas de material en el mecanizado de las muestras para los analisis quimicos,
metalograficos y mecanicos efectuados en los lingotes.
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Figura 2.22. Sintesis del proceso de reciclado, purificacion y desgasificacion.
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2.5.4 Mezclas de sales utilizadas en la fusion

Para realizar la fusion de las virutas se utilizaron mezclas de sales, estudiadas en
experiencias previas propias y citadas en la bibliografia [1, 7, 48, 61, 62, 73, 76, 79].
Las caracteristicas y efectos generales que presentan estas mezclas de sales son:

- Bajo punto de fusién, para que fundan antes que las virutas de magnesio y puedan
protegerlas durante su fusidn. Para ello fue necesario utilizar mezclas de sales que
hacen descender el punto de fusién de las virutas.

- Densidad controlada, para elegir el modo de proteccién durante la fusién, mediante
la proteccidn con las sales por debajo del metal liquido o por encima del mismo.

- Promueven la separacion del 6xido metalico, para que no exista contaminacion del
bafio y pueda recuperarse el contenido del metal en la chatarra.

- Actian como desescoriantes, para promover la limpieza del metal liquido y la
formacion de escoria.

- Promueven la coalescencia, es decir, la unién de las gotas metdlicas formadas por la
fusion de cada viruta y lograr asi un tnico lingote o masa liquida.

- Presentan alto punto de ebulliciéon, para que las pérdidas por evaporacién y
emanacion de gases sea minima.

- Poseen baja toxicidad y alta reciclabilidad, para obtener desechos neutralizados y un
proceso amigable ambientalmente.

Las principales ventajas del uso de sales son su baja incidencia en el costo del proceso,
junto a la buena eficiencia en la proteccién y limpieza del metal durante la fusion. Por otra
parte, las desventajas que presenta el uso de sales radican en dos cuestiones, la primera,
referida a los desechos que producen este tipo de sales, potencialmente perjudiciales para
el medio ambiente si no son tratados correctamente. En segundo lugar, los elementos
alcalinos y alcalinotérreos que poseen las sales pueden quedar atrapados en el metal una
vez que solidifica; y si la cantidad que queda atrapada es considerable, se pueden generar
problemas graves de corrosion en la aleacion, junto al decaimiento en las propiedades
mecanicas.

Para las experiencias de fusion se probaron diferentes mezclas de sales, las cuales
tienen distintas propiedades y cumplen distintas funciones en los procesos de fusién. Las
sales utilizadas y las principales caracteristicas fueron:

- El cloruro de potasio (KCl) es de baja densidad y es la base de la mezcla por su bajo
costo, ademas, favorece la limpieza y escorificacion del metal liquido.

- El cloruro de magnesio (MgCl;) ayuda con la coalescencia del metal y evita la
formacidén de 6xido de magnesio.

- El fluoruro de calcio (CaF;) es un fundente que otorga baja viscosidad a la escoria
fundida, ademas de favorecer la proteccién contra la oxidacion del bafio liquido, ya
que el flaor gaseoso que se forma, reacciona con la superficie del magnesio liquido,
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formando una capa protectora de fluoruro de magnesio compacta y protectora a
elevadas temperaturas.

- El cloruro de manganeso (MnCl;) es un agente purificador y formador de escoria,
actiia disminuyendo la solubilidad del hierro en el magnesio liquido [73].

- El cloruro de bario (BaCly) es un fuerte formador de escorias, atrapando impurezas
del bafio, ademas de ser el que regula la densidad de la mezcla de sales [80].

- El tetraborato de sodio o bérax (Na:Bs07), es una sal fundente y purificadora,
principalmente aporta boro al bafio liquido, el cual reacciona con el hierro disuelto
para formar boruro de hierro que pasa a formar parte de la escoria [78].

Para las diferentes experiencias de reciclado por fusién, se utilizaron mezclas de sales
en proporciones y composicion quimica definidas en trabajos anteriores, algunos de ellos
en los que participd el autor de esta tesis, donde se estudiaron mezclas de diferentes sales,
con el fin de favorecer la fusion, proteger al metal durante el proceso de reciclado,
promover la limpieza y formacién de escoria [1, 7, 48, 61, 62,73, 76, 79]. En la Tabla 2.2 se
resumen los tipos de sales y las cantidades utilizadas para cada método de fusién.

Tabla 2.2. Mezclas de sales utilizadas en el reciclado por fusiéon [1, 7, 48, 61, 62, 73, 76, 79].

Porcentaje de la mezcla de Tipo de sal y cantidad relativa
Método de sales utilizada en relacién al utilizada en la mezclas de sales [%]
reciclado peso de virutas cargadas en
crisol [%] KCl | MgCl, | BaCl, | CaF, | MnCl; |NazB40O7

FV1 15 55 34 9 2 - -
FV2 20,10,5 55 34 9 2 - -
FV3 10,12 23 - 2,5 2,5 72 -
FV3-PyD 10 55 24 15 5 - 1

2.5.5 Diseiio de los experimentos de fusion

2.5.5.1 Nimero de experiencias

Debido a la complejidad del problema y al nimero de parametros y variables que se
consideran, se tratd de realizar el mayor numero de experimentos compatible con la
cantidad limitada de material de estudio y el tiempo disponible para la investigacion. De
esta manera, se decidié tomar un nimero de experiencias igual a 10. Posteriormente, en el
analisis de los resultados, se considerd una distribucién t de Student, apropiada para el
analisis estadistico cuando el numero de experiencias es pequefio (< 30) [72]. Para la
determinacidn del error en los valores medios se establecié un intervalo de confianza del
95 % (IC 95 %).
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2.5.5.2 Temperatura de trabajo y de colada

La temperatura de trabajo es aquella que se utiliza para el reciclado de la aleacién, la
cual debe garantizar la fusiéon de la mezcla de sales y de las virutas. La temperatura de
colada, es aquella a la cual se vierte el metal liquido en el molde luego de su fusién.

Las temperaturas de trabajo y de colada se eligieron en un primer momento, sobre la
base de experiencias preliminares, que recomiendan el uso de valores en el intervalo entre
740 °C y 830 °C [62, 63]. Posteriormente, la temperatura de trabajo y la temperatura de
colada se fijaron, para cada uno de los métodos de reciclado, considerando la pérdida de
calor en el horno o la perdida de calor en el crisol durante la colada, los efectos observados
visualmente dentro del bafio liquido durante la fusién, como la combustién del metal, la
falta de fluidez o de separacion entre la escoria y el metal liquido, y motivos operativos
como la manipulacién del metal hasta su colada. Una vez elegidas las temperaturas, éstas
se mantuvieron invariables en cada método de reciclado.

2.5.5.3 Tipo y caudal de gas protector

El tipo de gas protector se eligi6 de manera tal de tener un gas alternativo a los
utilizados en los procesos de fusiéon convencionales de magnesio, tales como el SO, y SFs,
que son toxicos y nocivos para el medio ambiente. Para este fin, se opté en una primera
instancia por el uso de Ar - 20 % CO», mezcla de gases que es relativamente econémica y
facil de conseguir. Posteriormente, en las variantes en los métodos de fusiéon estudiadas, se
decidié la utilizacion de gas inerte Ar de diferentes grados de pureza. El caudal de
proteccion del gas se eligié considerando los caudales utilizados para proteccién de
magnesio con otros gases indicados en la bibliografia [63].

2.5.5.4 Cantidad y tipo de sales

Como se describid en el punto 2.5.4, se utilizaron diferentes mezclas de sales, segtn el
método empleado. La composiciéon quimica y la cantidad de sales utilizadas en las
experiencias de fusidn fueron estudiadas previamente en investigaciones realizadas por el
autor de esta tesis y por otros autores [1, 7, 48, 61, 62, 73, 76, 79]. En las experiencias de
fusion de este trabajo se realizaron algunas variantes respecto a los valores informados en
la bibliografia, principalmente con el objeto de utilizar la menor cantidad posible de sales,
para disminuir el consumo de las mismas respecto a otras técnicas conocidas y favorecer
la reduccién de residuos en forma de escorias. Como se demostrara mas adelante en
algunas experiencias exploratorias del método FV2, variaciones del 50 % en la relacion
masa de viruta/masa de sales, dan lugar a una variacion de solo el 10 % en la cantidad de
metal recuperado, que es comparable al observado para el método FV2 en muestras
coladas en condiciones similares entre si. Por lo tanto, se opt6 por usar la menor cantidad
de sales compatible con la protecciéon el bafio frente a la oxidaciéon del metal. Este
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contenido fue de alrededor del 10-12 % y se utilizé posteriormente para el método FV3 y
FV3-PyD.

2.5.5.5 Materiales de los crisoles, moldes e implementos auxiliares

La mayor parte de la bibliografia recomienda el uso de acero de bajo contenido de
carbono para los crisoles e implementos auxiliares, el uso de crisoles o elementos
cerdmicos no son recomendables, puesto que reaccionan quimicamente con el magnesio
[7]- Sin embargo, seguin la variante de fusion estudiada, se utilizaron crisoles de acero de
bajo contenido de carbono (SAE 1010) y crisoles de acero inoxidable refractario (AISI
310). Estos ultimos, presentaron mayor resistencia a la corrosion frente a las sales a
elevada temperatura, extendiendo de esta forma la vida util del crisol.

2.5.5.6 Tiempo del proceso de fusién

Se denomina tiempo de proceso de fusion al lapso necesario para que se produzca la
fusion de la mezcla de sales y de las virutas, mas el tiempo de permanencia u
homogenizacién del metal fundido hasta su colada. Los tiempos de fusién y de
homogenizaciéon pueden variar segin la cantidad de material a fundir, el tamafio y
material del crisol, la composicién quimica o cantidad de sales utilizadas, u otras variantes
del proceso, como realizar un desescoriado o un colado directo del metal. Si bien no se
realiz6 un estudio riguroso de la influencia del tiempo en los porcentajes de recuperacion,
se llevaron a cabo diferentes pruebas exploratorias, donde se observd que el tiempo de
proceso no influye de manera notable en los resultados de recuperaciéon del metal.

Mas adelante, cuando se adopte una metodologia definida para una planta piloto o de
mayor escala para el reciclado, se debera estudiar con mas detalle la relacién entre los
tiempos de proceso y el porcentaje de recuperacion, y su relaciéon con las caracteristicas
fisicas y quimicas de la aleacidn obtenida en el reciclado. De manera general, se tom6 como
tiempo de trabajo en cada método de reciclado el promedio del tiempo en que se
efectuaron las diferentes experiencias de fusion.

2.5.6 Métodos de analisis

2.5.6.1 Recuperacion del metal

Para evaluar la cantidad de metal recuperado se peso la carga de virutas cargadas en el
crisol antes de la fusidn y el metal obtenido posteriormente a la fusién. Se pes6 con una
balanza analitica marca Mettler Toledo Modelo PB1502 (peso max.: 1510 g; precision: 10
mg). Luego, mediante la relacién entre el peso inicial y final se calculé el porcentaje de
recuperacion, denominado como rendimiento en el reciclado, mediante la Ecuacién 2.2.
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Rendimiento en el reciclado [%)] = ——2.detmetal obtenido enla Jusionlgl 4y [%] (2.2)

Peso de briquetas cargadas en el crisol [g]

Para cada uno de los métodos de limpieza estudiados, reciclado estudiados (FV1, FV2,
FV3 y FV3-PyD), se determinoé el promedio del rendimiento en el reciclado y la desviacion
estandar tipica de la media aritmética mediante las ecuaciones 2.3y 2.4 [72].

o r1+ a9+ ...+ an ~ I
T = = —

n . n

i=1 (2.3)

S=\‘"——
q n—1 (2.4)

Siendo:

T la media muestral, .5 la desviacién estandar tipica de la muestra y 72 el niimero de
elementos en la muestra.

Posteriormente, utilizando la distribucién t de Student, se determind el intervalo de
confianza del 95 % (IC 95 %), para la media mediante la ecuacién 2.5 [72].

—_ Ag
A £ tct,:“?,n.fl T
vn (2.5)

Siendo:
taj2n-1 el nivel de significancia o confianza para n-1 grados de libertad, que son
determinados en la tabla t de Student de dos colas [72].

2.5.6.2 Andlisis metalogrdfico

Con los lingotes de las aleaciones recicladas, se confeccionaron probetas para su
analisis metalografico; mediante microscopia 6ptica y microscopia electréonica de barrido
utilizando un microscopio metalografico invertido marca Olympus, modelo PME, con
sistema de captura y analisis de imagenes Motic Image Plus 2.0, y un microscopio
electrénico de barrido marca Zeiss, modelo Sigma con médulo EDS Oxford (Figura 2.23).

Como se comentd anteriormente en la seccion metodologia y actividades de tesis
(seccion 1.6), no es necesario caracterizar la microestructura de los lingotes
exhaustivamente, dado que la norma de referencia no especifica las caracteristicas
microestructurales, ya que los lingotes de las aleaciones obtenidas son refundidos para ser
utilizados en la fabricacion de piezas o productos por diferentes técnicas de fundicion. No
obstante esto, es bien conocida la relaciéon entre las propiedades mecanicas y detalles
microestructurales como la presencia de diferentes fases y defectos en general [7]. Por lo
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que se hace un relevamiento cualitativo de inclusiones y poros. La finalidad de este estudio
metalografico es contribuir a la mejora operativa del método de fusién desarrollado.

(b)

Figura 2.23. Microscopios utilizados en la observacion metalografica. (a) Microscopio

optico. Cortesia del Laboratorio de Ingenieria Metalirgica, Universidad Tecnoldgica
Nacional, Facultad Regional Cérdoba. (b) Microscopio electréonico de barrido. Cortesia del
Laboratorio de Microscopia y Andlisis por Rayos X (LAMARX), Universidad Nacional de
Cérdoba, Facultad de Matemdtica, Astronomia y Fisica.

2.5.6.3 Andlisis de la composicion quimica

Para la determinacién de la composicion quimica se utilizoé espectrometria por emision
de chispa. Las muestras se prepararon mediante mecanizado de los lingotes obtenidos por
fusion y de los trozos de carcasa. Se realizé un minimo de 10 chispazos en diferentes zonas
de la misma muestra (Figura 2.24). Se utilizé un espectrémetro de chispa marca Spectro,
modelo Spectrolab-M8 (Figura 2.25).

Por medio de este anadlisis se determiné si la composicién quimica de las aleaciones
obtenidas en el reciclado puede ser encuadrada dentro de los estandares internacionales.
Este andlisis es el que presenta mayor relevancia para este trabajo, ya que indicara si las
aleaciones recicladas obtenidas bajo las distintas condiciones experimentales estudiadas,
cumplen con las exigencias de las normas que especifican principalmente las tolerancias
de los elementos quimicos admisibles en la aleacién para su utilizacién comercial.

12-10~-\1-

Figura 2.24. Fotografia de una muestra luego del andlisis de composicion quimica.
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Figura 2.25. Espectrémetro de emisiéon de chispa marca Spectro, modelo Spectrolab-M8.
Cortesia del Laboratorio Central de Volkswagen Argentina - Centro Industrial Cérdoba.

2.5.6.4 Andlisis de las propiedades mecdnicas

Para el estudio de las propiedades mecanicas se maquinaron muestras a partir de los
lingotes obtenidos en la fusién. Se extrajeron probetas para ensayos de traccién, impacto y
dureza (Figura 2.26). Se utiliz6 una maquina de traccién universal marca Shimadzu,
modelo AG-25TB. La maquina de impacto que se utilizé fue una de ensayo por péndulo
Charpy. El durémetro usado fue un Brinell, marca Petri, modelo F26/1 (Figura 2.27).

Figura 2.26. Muestras para ensayos mecanicos. (a) Traccion. (b) Impacto. (c) Dureza.
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(b)
Figura 2.27. Maquinas utilizadas para los ensayos mecanicos. (a) Traccion. Cortesia del
Laboratorio Central de Volkswagen Argentina - Centro Industrial Cérdoba. (b) Impacto. (c)
Dureza Brinell. Cortesia del Laboratorio de Ingenieria Metaltirgica, UTN - FRC.

Los ensayos de traccién se realizaron en el Laboratorio de Volkswagen Argentina
Centro Industrial Cérdoba, en una maquina de ensayos universal, certificada para el
control de calidad de materiales. Dado que la misma esta programada para experiencias
estandares y de rutina, no fue posible acceder a las curvas fuerza/elongacién originales,
por lo que los valores registrados fueron los provistos por el software del equipo. El
ensayo se efectu6 a temperatura ambiente, la velocidad de deformacién fue de 10
mm/min. La tensiéon de fluencia corresponde al oo, (limite practico de fluencia) y la
maxima tension uniforme omsx, asociada a la maxima elongacién uniforme porcentual (A =
€.100 %), corresponde a las coordenadas del maximo en el grafico tensién-deformacién

ingenieril, como se muestra de manera ilustrativa en la Figura 2.28.

Tension
Ingenieril [o]

Mixima tensién ——

uniforme [oméx.]

Tensidn practica
de fluencia [a,,]

H 0,002 & Deformacion [£]

Figura 2.28. Diagrama de traccién ingenieril [18].

Como se indicara en la seccién metodologia y actividades de tesis (seccion 1.6), los
resultados obtenidos se compararon con los valores de referencia para las propiedades
mecanicas correspondientes a la aleacién AZ91 original [5], esto es, no reciclada, por lo
que dichos valores constituyen en realidad cotas superiores para las aleaciones
recuperadas. El estudio de las propiedades mecanicas contribuyd a la mejora operativa del

método de reciclado desarrollado.

55



Reciclado de magnesio: recuperacion de la aleacion AZ91 a partir de virutas de mecanizado

Capitulo 3

Resultados y discusiones

3.1 Caracterizacion y preparacion de las virutas

3.1.1 Forma de las virutas

En la Figura 3.1 se observa la morfologia de las virutas, que en su mayoria presentaron
un aspecto de laminillas de superficie rectangular de pequefio espesor (en forma de
pequefios bastones).

()

Figura 3.1. Forma y aspecto de las virutas de la aleaciéon AZ91. (a) Aspecto de las virutas.

(b) Aproximacién de la forma de las virutas mediante superficies rectangulares.

3.1.2 Tamaio de las virutas

Para la determinacién del tamafio de viruta, los parametros de trabajo y los resultados
arrojados se muestran en la Tabla 3.1.
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Tabla 3.1. Parametros y resultados del andlisis de tamafio de las virutas.

Apertura del cedazo | Peso retenido en cada | Porcentaje retenido en | Porcentaje acumulado
[mm] cedazo [+ 0,01 g] cada cedazo [+ 0,01 %] [+ 0,01 %]
3,36 2,70 2,70 2,70
1,68 22,10 22,10 24,80
1,00 23,70 23,70 48,50
0,50 19,90 19,90 68,40
0,35 16,50 16,50 84,90
0,15 13,60 13,60 98,50
<0,15 0,70 0,70 99,20

En la Figura 3.2 se observa la distribucién de tamafios de las virutas, determinada
mediante la relacion entre la masa de las virutas que son retenidas por los cedazos de
diferentes aperturas utilizados. En la Figura 3.3 se muestra el porcentaje retenido
acumulado en los diferentes cedazos, donde se puede observar que aproximadamente un
50 % de las virutas pasan por los cedazos de tamafio entre 3,36 + 0,01 mm y 0,50 + 0,01
mm. E1 50 % restante de las virutas son menores a 0,50 + 0,01 mm (500 £ 10 um).

%025- . .
o
= 20 A .
[«§)
o5l *
2 *
()
&~ 10
5_
.
0 T T T 1
0 1 2 3 4

Apertura del cedazo [mm]

Figura 3.2. Distribuciéon de la fraccion de tamafio de las virutas, observado mediante el
porcentaje retenido de virutas en funcién del tamafio de la apertura de los cedazos.

o 100
- 90
- 80
* - 70
- 60
* - 50
- 40
- 30
- 20
- 10
. * ; . 0
4 3 2 1 0
Apertura del cedazo [mm]

Porcentaje acumulado [%]

Figura 3.3. Porcentaje acumulado de virutas en los diferentes cedazos.
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3.1.3 Area superficial de las virutas

El valor de area superficial promedio arrojado en las experiencias fue de 22 + 2 m2/g.
Lo cual se corresponde con valores obtenidos para particulas de elevada superficie activa
conseguidos en residuos por maquinado [81].

3.1.4 Lavado de las virutas

3.1.4.1 Lavado con acetona

En la Figura 3.4 se pueden ver los resultados obtenidos respecto a los porcentajes de
aceite eliminados en las diferentes experiencias y la dispersion respecto a la media
aritmética. Podemos observar que el promedio de aceite eliminado con acetona fue del 7,8
+ 0,1 %, evidenciando una limpieza eficiente, que se condice con antecedentes existentes
en el uso de este solvente [61].

— 8’5 ] * Cantidad de aceite eliminado
é‘ en las muestras [%]
S .
-g Cantidad promedio de aceite
= 8,0 - * eliminado [%]
g . .
= *
O | pcccccccccccee- S &___ e ______T7 === (+)1C95 %
) 14 *
=
2 7,5 -
5 e (1C95 %
7,0 T T T T T T T T T 1

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Numero de ensayo

Figura 3.4. Porcentaje de aceite eliminado mediante el lavado con acetona.
3.1.4.2 Lavado con éter de petréleo

En la Figura 3.5 se pueden ver los resultados obtenidos respecto a los porcentajes de
aceite eliminados y la dispersion respecto a la media aritmética. Podemos observar que el

promedio de aceite eliminado con éter de petréleo fue del 7,0 + 0,1 %, evidenciando una
limpieza eficiente, aunque con menor grado de efectividad que la limpieza con acetona.
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Figura 3.5. Porcentaje de aceite eliminado mediante el lavado con éter de petroéleo.

3.1.4.3 Lavado con detergente

En la Figura 3.6 se pueden ver los resultados obtenidos respecto a los porcentajes de
aceite eliminados y la dispersion respecto a la media aritmética. Podemos observar que el
promedio de aceite eliminado fue del 4,0 £ 0,7 %, evidenciando una limpieza menor que
para los casos donde se utilizaron acetona o éter de petrdleo como solventes para la
limpieza.

X 6,0 4  Cantidad de aceite eliminado
'g P N en las muestras [%]
= K
g 4.0 - ¢ * Cantidad promedio de aceite
é _______________ PO, B eliminado [%]
T .
o ® 4 eeea- (+)IC95 %
8 20 - ¢
)
O
< | eaea- ()1C95%
0,0 T T T T T T T T T 1

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Numero de ensayo

Figura 3.6. Porcentaje de aceite eliminado mediante un lavado con detergente a
temperatura ambiente.

Lavado a 80 °C

En la Figura 3.7 se pueden ver los resultados obtenidos. Podemos observar que el
promedio de aceite eliminado fue del 4,0 + 0,5 %, evidenciando una limpieza similar a la
realizada a temperatura ambiente, sin embargo, la dispersion de los resultados obtenidos
en las experiencias mejord respecto al lavado con detergente a temperatura ambiente.
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Figura 3.7. Porcentaje de aceite eliminado mediante un lavado con detergente a 80 °C.

Doble lavado a temperatura ambiente

En la Figura 3.8 se pueden ver los resultados obtenidos. Podemos observar que el
promedio de aceite eliminado fue del 5,1 + 0,2 %. Mostrando asi una limpieza mas
eficiente que los lavados con detergente utilizados anteriormente.

S 6,0 -
§ ’ * * Cantidad de aceite eliminado
% en las muestras [%)]
g ________’___’ _______________________ Cantidad promedio de aceite
é * eliminado [%]
= 50 - M — +)1C95 %
s e e DGR P )
2
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o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
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Figura 3.8. Porcentaje de aceite eliminado mediante doble lavado con detergente a
temperatura ambiente.

En la Figura 3.9 se muestra una sintesis de los resultados obtenidos respecto al
porcentaje de aceite eliminado con los diferentes métodos de limpieza de las virutas, junto
a su desviacion estandar respecto al promedio.
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Figura 3.9. Porcentaje de aceite eliminado por los diferentes métodos de limpieza de las
virutas de la aleacion AZ91 contaminadas con aceite mineral. En algunos casos los
intervalos de confianza son menores al tamafio del simbolo y no se distinguen.

Podemos ver que el lavado con acetona fue el mas eficiente de los métodos de limpieza
utilizados. Por diferencia en peso se obtuvo un “grado de limpieza” del orden del 7,8 + 0,1
%, estando de acuerdo con trabajos previos que utilizaron acetona como agente de
limpieza [61]. La acetona es un agente desengrasante fuerte y elimin6 en buen grado el
aceite que contienen las virutas. Sin embargo, debido al costo y la dificultad de uso
industrial de este solvente, se limit6 su utilizacién a aquellos casos donde se precisa una
limpieza de virutas que demande la menor cantidad posible de aceite como contaminante.

El lavado con éter de petrdleo demostré6 una buena respuesta en el lavado de las
virutas, eliminando alrededor del 7,0 £ 0,1 % de aceite. Sin embargo, de forma similar a la
acetona, presenta ciertas dificultades, como ser su baja temperatura de evaporacion, su
bajo punto de inflamabilidad y sus vapores irritantes, que imposibilitarian su uso en escala
industrial para este fin. Al igual que la acetona, este agente desengrasante es una buena
alternativa cuando se busca lavar las virutas para aplicaciones que demanden bajo
contenido de aceite.

El lavado con detergente a temperatura ambiente presentdé una menor accién
desengrasante respecto a los anteriores, del orden de 4,0 £ 0,7 %, con una gran dispersion
en los resultados obtenidos.

El lavado con detergente a 80 °C mostré el mismo grado de limpieza respecto al
utilizado a temperatura ambiente, del orden de 4,0 + 0,5 %, pero disminuyé la dispersién
de los valores obtenidos en los ensayos. Sin embargo, debido a la necesidad de utilizar
instalaciones para el calentamiento del agua, con gastos extras de energia, se descarta
como un método potencial de limpieza.
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El doble lavado a temperatura ambiente presenté un grado de limpieza del orden de 5,1
+ 0,2 %. Ademas, mostr6 una disminucién considerable de la dispersion de los valores
obtenidos. Si bien su eficiencia para la limpieza es menor que los métodos de lavado que
utilizaron acetona o éter de petroéleo, este proceso de lavado se adecu6 para la obtencién
de virutas lo suficientemente limpias para evitar inconvenientes en los procesos de fusion,
tales como la combustién de las virutas debido a la ignicién del aceite residual. Asimismo,
se considerd apropiado este método de limpieza respecto a los que utilizaron acetona o
éter de petroleo porque:

- Se utiliz6 detergente no i6nico, que frente al magnesio presenta neutralidad quimica.

- Se utiliz6 en cantidades pequefias, respecto al peso de virutas lavadas.

- Esbiodegradable.

- Es econ6mico para aplicaciones en gran escala.

- No produce vapores perjudiciales.

- No presenta riesgos de incendio.

- El agua puede reciclarse por métodos convencionales de neutralizaciéon, decantaciéon
y depuracion, para ser luego reutilizada en el proceso de limpieza.

3.1.5 Compactacion de las virutas

En la Figura 3.10 se presentan los resultados de densidad de las briquetas
determinados para las diferentes cargas de compactacion aplicadas, junto a la desviacion
respecto a la media aritmética de la densidad calculada. Se puede observar que la
dispersion es mas acotada a medida que aumenta la carga de compactacién. Este
fenémeno se debe a que el acomodamiento de las virutas dentro de la matriz mejora con la
carga de compactacion, lograndose un menor error en las mediciones y calculo de la
densidad.
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Figura 3.10. Densidades obtenidas en las briquetas de virutas compactadas en funcién de

la carga de compactacién y su desviacion respecto a la media aritmética. (a) 15 t. (b) 20 t.
(c)25t.(d)30t.(e)40t. (f)50t.(g)60t.(h)70t. (i) 80t

En la Figura 3.11 se muestran los resultados obtenidos con las diferentes cargas de

compactacion y las densidades calculadas. Se puede observar como varia la densidad de

las briquetas con la carga de compactacién, donde se aprecia un incremento de la densidad

de las briquetas con el incremento de la carga de compactacion. Se podria estimar de

manera aproximada que el valor 6ptimo de trabajo para obtener una briqueta con una

resistencia suficiente para manipularla en los procesos de fusién, es aquel donde la

densidad aumenta escasamente para incrementos muy grandes de carga. Esto se observé
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entre los valores de 60 a 80 toneladas de carga, donde la densidad promedié los 1,50 +
0,05 g/cm3. Esta densidad es del orden del 80 % respecto a la densidad tedrica de la
aleacion AZ91, la cual se encuentra entre 1,81-1,84 g/cm3 [18].

1,60 -
1,50 -
1,40 -
1,30 -
1,20 -
1,10 -
1,00 -
0,90 -

0’80 T T T T T T T T 1
15 20 25 30 40 50 60 70 80

Carga de compactacion [t]

P
[8/cm?]

Figura 3.11. Comparacion entre las cargas de compactacion y las densidades obtenidas en
las briquetas.

A modo comparativo, se puede ver en la Figura 3.12 la diferencia del aspecto existente
entre las briquetas obtenidas con 30 y 70 t de carga de compactacion.

(b)

Figura 3.12. Aspecto de las briquetas obtenidas en la compactacion. (a) 30 t. (b) 70 t.
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3.1.6 Conclusiones de la caracterizacion y preparacion previa a la fusion

La caracterizacion y preparacion de las virutas previa a su fusién, permiti6 lograr una

materia prima controlada que facilité el desarrollo del método de reciclado posterior,

principalmente debido a:

- Obtencién de virutas limpias mediante un método controlado de limpieza,

disminuyendo asi el grado de contaminacién con aceite que es perjudicial en la

fusion.

- Obtencién de virutas secas mediante secado, disminuyendo el riesgo de incendio por

la liberacién de hidrégeno que produce la reacciéon del magnesio con el agua.

- Disminucién mediante compactacion de la superficie expuesta de las virutas frente a

la oxidacién a elevadas temperaturas.

- Mejor manipulacién operativa de las virutas en las etapas de pesaje y carga en los

crisoles para la fusién debido al control de la densidad de las virutas compactadas.

3.2 Reciclado de virutas por el método FV1

3.2.1 Recuperacion del metal

En la Tabla 3.2 se presentan las principales variables, parametros y resultados que se

obtuvieron en las experiencias de fusidn con este método. La mezcla de sales utilizada fue

del 15 % del peso de virutas cargadas en el crisol y su composicién quimica se detallé en la

Tabla 2.2.

Tabla 3.2. Variables, parametros y resultados de las experiencias de fusion.

Carga del crisol Rendimiento en el
Nimero de | Briquetas de Tiempo de Peso de fnetal reciclado
. Mezcla de ., . obtenido
ensayo magnesio sales [%] operacion [min] [+ 0,01 g] (calculado)
[+0,01¢g] [£ 0,1 %]
1 210,75 15 38 152,89 72,5
2 196,78 15 43 135,58 68,9
3 205,82 15 42 142,94 69,5
4 189,24 15 37 133,75 70,7
5 213,54 15 38 144,97 67,9
6 197,93 15 40 141,83 71,7
7 206,81 15 41 143,17 69,2
8 195,24 15 42 136,53 69,9
9 221,15 15 39 156,37 70,7
10 212,33 15 40 151,20 71,2
Rendimiento promedio del reciclado para un intervalo de confianza del 95 % 701 %
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En la Figura 3.13 se muestran los resultados del rendimiento del reciclado en cada
experiencia, junto a la dispersion respecto a la media aritmética de los valores obtenidos
para las diferentes experiencias de fusion mediante el método FV1. Los valores de
recuperacion promediaron un 70 + 1 %.

Rendimiento 75 1
enel reciclado
[%]

* Rendimiento en el
recilado [%]

Promedio de las
recuperaciones [%]

70 - D e (+)1C95 %

=== ()IC95 %

65 T T T T T T T T T ]
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Numero de ensayo de fusiéon

Figura 3.13. Resultados del rendimiento porcentual en la recuperacién de la aleacion
mediante el método de reciclado FV1. IC 95 % es el intervalo de confianza del 95 % de la
media.

En la Figura 3.14 se muestra el aspecto visual de algunos lingotes obtenidos en las
experiencias de fusion. Los lingotes con menor longitud fueron destinados a estudios
metalograficos y quimicos, mientras que con los de mayor longitud se preveia fabricar
probetas de traccion y choque, sin embargo, fueron descartados para tal fin debido a los
inconvenientes detallados en la seccién 3.2.4. La coloracién oscura que presentan en su
superficie se debe a restos de sales y escoria que quedan atrapados durante la
solidificacién del lingote. Se observan fisuras a simple vista que aparecen una vez que
solidificaron los lingotes. Ademas, se observan zonas de fracturas que fueron inducidas
posteriormente, como se describe en el punto 3.2.2.

Figura 3.14. Aspecto visual de algunos lingotes de la aleacion reciclada a partir de virutas.
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Posteriormente, mediante el método de fusién FV1 se efectu6 la fusiéon a partir de
trozos grandes, limpios y secos de la carcasa de aleacion AZ91. Se llevd a cabo con el
tiempo promedio que resulté de las experiencias de fusiéon de las virutas (40 min), un
porcentaje de sales respecto al metal del 15 % y se efectuaron 10 experiencias de fusion.
Se obtuvo un rendimiento en la cantidad porcentual de metal recuperado de 92 + 1 % (ver
anexo [). Este resultado muestra que el método de fusion es 1til para chatarra de facil
reciclado. Por lo tanto, la diferencia en los porcentajes de recuperacion existentes entre el
reciclado de trozos grandes, limpios y secos (clase 1), respecto a las virutas contaminadas
con aceite (clase 5), puede asociarse a la complejidad que presentan estas dltimas para su
reciclado. En la Figura 3.15 se muestra el aspecto de algunos lingotes obtenidos en la
fusién de trozos grandes, limpios y secos. Se observa una superficie con menor contenido
de sales y escoria respecto a los lingotes obtenidos por fusién de las virutas. Ademas, no se
observan fisuras superficiales a simple vista.

Figura 3.15. Aspecto visual de algunos lingotes de la aleacién fundida a partir de trozos
grandes, limpios y secos de la aleacién original AZ91.

3.2.2 Analisis metalografico

En la Figura 3.16a se presenta una macrografia de la superficie, pulida y sin ataque
quimico, de un lingote obtenido por el método de reciclado FV1, obtenida con lupa
estereoscdpica, con una magnificacién de 10X; se observan macroporos distribuidos de
manera homogénea en toda la superficie transversal del lingote, con tamafios apreciables
(~ 0,5a3 mm).
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(b)

Figura 3.16. Macrografias de los lingotes reciclados a partir de las virutas. (a) Muestra

pulida; se observa gran contenido de poros. (b) Muestra fracturada; se observan
inclusiones de escoria y esferas del metal que no forman parte de la masa del lingote.

En la Figura 3.16b se presenta una macrografia de la misma muestra, sin pulido y sin
ataque quimico, que muestra fisuras en la superficie de los lingotes a simple vista (Figura
3.14). Los lingotes con fisuras fueron fracturados por golpe suave de martillo y observados
con lupa estereoscopica, con una magnificacion de 25X. Se detect6 la presencia de
inclusiones, posiblemente escoria que queda atrapada durante la solidificacion del lingote.
Ademads, se observan pequefias esferas metdlicas dentro de la masa del lingote, que
podrian deberse a la falta de coalescencia de las virutas en estado liquido por la falta de
ruptura de la capa de 6xido de magnesio, la cual cubriria a las virutas fundidas e impediria
que se unan entre si para formar parte de la misma masa del lingote.

En la Figura 3.17 se observa una muestra pulida sin ataque quimico, observada con
lupa estereoscopica, con una magnificaciéon de 10X, obtenida mediante la refusion de la
aleacion original a partir de trozos grandes, limpios y secos. Se observan poros con
tamafios menores (< 2 mm), respecto a las aleaciones recicladas a partir de virutas.

Figura 3.17. Aleacion fundida a partir de trozos grandes y limpios de la aleacion AZ91.

Una vez que se realizo el analisis macrografico de los lingotes, se prepararon muestras
metalograficas de las zonas de mayor interés para su estudio mediante microscopia dptica
y microscopia electrdnica de barrido. En la Figura 3.17 se muestra la microestructura de la
aleacion AZ91 fundida, tomada como referencia de la bibliografia [20]. Se observa que esta
formada por una estructura de tipo dendritica, compuesta por la fase de Mg que aparece
de color gris claro y la fase eutéctica de composiciéon Mgi7Ali; ligeramente mas oscura.
Ademas, se puede observar microporosidad interdendritica.
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= . e e

Figura 3.18. Micrografia éptica de la aleacion AZ91 de referencia [20].

En la Figura 3.19ay Figura 3.19b, se muestra la microestructura de la aleacidn reciclada
a partir de las virutas, donde se observa una estructura dendritica similar a la que muestra
la bibliografia. Sin embargo, se observa un elevado contenido de poros, microporos e
inclusiones, principalmente en forma de 6xidos peliculares [7].

(b)

Figura 3.19. Micrografias de la aleacion reciclada a partir de las virutas. (a) Micrografia

Optica. Ataque: acetic glycol. (b) Micrografia 6ptica. Ataque: acetic glycol.

Las Figuras 3.20a y 3.20b, muestran una esfera de metal que proviene de la fusién de
una o varias virutas, pero que ha solidificado de forma aislada dentro de la escoria ocluida,
sin coalescer con el resto del metal en la fusion. Este fendmeno sucede cuando la chatarra
de la aleacién de magnesio cubierta con una capa de 6xido estd en contacto con sales
fundidas, donde las propiedades de tension superficial y adherencia del sistema
promueven la separacion de los dxidos, siendo estos transferidos a la fase de sal, dejando
la superficie del metal libre de 6xidos para realizar su fusiéon. Cuando se produce la
refinacion con sales, el principio es usar una cantidad de sal suficiente para absorber todos
los 6xidos presentes en el metal fundido. Para ello, la sal se debe mezclar intimamente con
el metal para lograr una gran area de contacto de manera tal que todo el metal se ponga en
contacto con la sal. Luego, la sal, saturada con la fraccién de 6xidos, se separa como parte
de la escoria y permite su extraccion para la colada.
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(b)

Figura 3.20. Micrografia obtenida por microscopia electrénica de barrido (SEM). (a)

Tomada con detector de electrones retrodifundidos. (b) f{dem imagen (a), tomada con
detector de electrones secundarios.

La pelicula de 6xido de magnesio que cubre la chatarra constituye un obstaculo para la
coalescencia durante la fusion. En el aluminio, los sistemas de sales utilizados contienen
iones de fluor que facilitan la ruptura y extraccion de los 6xidos presentes en la superficie
de las gotas del metal liquido [82, 83]. Dicha eliminacién de 6xidos de las gotitas debe
ocurrir antes de que se produzca la coalescencia de las gotas para formar una masa de
metal y evitar asi que permanezcan luego como discontinuidades en el metal. El decapado
de o6xido no es un proceso termodindmico espontdneo y no se comprenden
completamente las razones de como sucede este fendmeno. Los gradientes de tension
interfacial, la disolucién electroquimica y modificacién de superficies en el 6xido han sido
sugeridos como modelos [83]. Cuando se eliminan los 6xidos, se puede demostrar que la
coalescencia de las gotas de metal es termodindmicamente espontanea [82].

La temperatura utilizada para la refinacién es un factor importante. A temperaturas
menores a 700 °C se produce un incremento de la entrada de sales y otras impurezas
dentro del metal liquido, mientras que temperaturas mayores producen una oxidacion
excesiva y una reduccion de la vida util del crisol [36]. La refinacion puede llevarse a cabo
con el uso de 2-3 % de sales, con un tiempo de aproximadamente 15 minutos de intimo
contacto entre la mezcla de sales y el metal liquido. En chatarras mas contaminadas se
necesita mayor cantidad de sales para una refinacion satisfactoria para lograr una escoria
seca que permita una separacidn eficiente de ésta con el metal. Sin embargo, cuando las
sales poseen gran cantidad de 6xidos se ve afectada su viscosidad y por lo tanto la
habilidad para que la escoria se separe del metal liquido.

Por otro lado, para casos en que la chatarra presenta un tamafio critico, se produce la
fusion formando gotas que no coalescen para formar una masa liquida y uniforme, lo cual
produce un lingote deficiente [84]. Esto se presenta en algunas chatarras, principalmente
en escorias y virutas. Cuando este tipo de chatarra es fundida, la superficie libre restringe
la transferencia de calor para la fusién, dando como resultado pequeiios glébulos o gotas
que no coalescen en el magnesio liquido y quedan envueltas con el 6xido original. Por lo
tanto, el uso de sales para este tipo de chatarras es un prerrequisito fundamental,
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favorecen la ruptura del 6xido formado en la superficie libre de la chatarra y promueven
su fusion y posterior coalescencia.

La densidad de la sal es un factor importante para la separacidn entre el metal y la
escoria. El CaCl; o BaCl; son utilizados para incrementar la densidad de las sales [85, 86].

En la Figura 3.21a se muestra la aleacién fundida obtenida a partir de trozos grandes y
limpios de la aleacién AZ91. Se observa la estructura dendritica de esta aleacion, similar a
la estructura tomada como referencia, compuesta por la fase Mg (gris claro) y la fase
eutéctica de composicién Mgi7Al1; ligeramente mas oscura. En la Figura 3.21b se observa
la presencia de poros e inclusiones en forma de 6xidos peliculares.

Figura 3.21. Micrografia 6ptica de la aleacién AZ91 fundida a partir de trozos grandes y
limpios. (a) Zona central del lingote, ataque: acetic glycol. (b) Zona cercana a la superficie
del lingote, ataque: acetic glycol.

La presencia de porosidad, tanto para las aleaciones recicladas a partir de virutas, como
aquellas obtenidas a partir de trozos grandes y limpios, puede deberse a la disolucion de
hidrégeno gaseoso en el metal liquido; que luego queda atrapado dentro del lingote
durante la solidificacion. El hidrégeno puede provenir de diferentes causas, por ejemplo,
del agua de la humedad ambiente, de restos de agua en las virutas, humedad absorbida
por la mezcla de sales utilizada, restos de lubricantes u otras suciedades. El magnesio tiene
una solubilidad mayor de hidrégeno que el aluminio. Cuando se realiza la purificacion con
gases, puede reducirse el hidrogeno facilmente para el caso del Al o el sistema de
aleaciones base Al-Mg, pero no es el caso en el magnesio fundido porque la termodindamica
del proceso no es favorable [87, 88].

En la Figura 3.22 se muestra un diagrama de solubilidad de hidrégeno en magnesio en
funcion de la temperatura, donde se observa que a la temperatura de fusiéon (650 °C), el
incremento en la solubilidad del hidrogeno en el metal se da de manera abrupta.
Posteriormente, el incremento sigue con el aumento en la temperatura del liquido [77].
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Figura 3.22. Solubilidad del hidrégeno en magnesio puro [52].

El impacto de las inclusiones en forma de 6xido y otros defectos internos sobre las
propiedades mecdanicas de los productos de magnesio fundido es muy dificil de cuantificar.
Ademas de los 6xidos pueden existir otros defectos como las inclusiones intermetalicas o
porosidades por hidrégeno [89, 90]. Los estudios muestran que la presencia de defectos
de fundicidn deteriora considerablemente las propiedades mecanicas [91, 92].

El contenido de inclusiones en forma de escoria u 6xidos, puede deberse a alguna de las
siguientes causas, de manera independiente o en conjunto:

- Proteccién con atmosfera gaseosa inadecuada. Dénde el uso de CO; en la mezcla de
gases posiblemente promovi6 la oxidacion del metal.

- Falta de temperatura y/o tiempo de permanencia para homogeneizar y separar por
diferencia de densidad el metal liquido de la escoria.

- Falta de fluidez de la escoria.

- Falta de fluidez de la mezcla de sales.

- Poca cantidad de sales y/o composiciéon quimica inadecuada.

- Método de desescoriado y/o colada incorrecto, que produjo la introduccién de
inclusiones dentro del metal.

3.2.3 Analisis de la composicion quimica

En la Tabla 3.3 se muestran los valores de composiciéon quimica de la aleacién AZ91 (A)
y AZ91 (B) especificadas por norma [5], los valores promedios obtenidos en la aleacion
reciclada, y los valores de la refusion de aleaciéon de la carcasa a partir de trozos grandes,
limpios y secos. A partir de los valores obtenidos en los ensayos, se observa que el
promedio de la composicion quimica de las aleaciones recicladas es similar en cuanto a los
principales aleantes de la aleacién (Mg, Al y Zn), sin embargo, no cumple con los valores de
Si, Mn, Fe, Cu y Ni especificados por norma. Estos elementos son importantes por
diferentes razones. Por ejemplo, la resistencia a la corrosion de la aleacién AZ91 decrece
con el incremento de Fe, Cu y Ni. Con un porcentaje mayor al 0,5 % en peso de Si decrece
la elongacion y disminuye la fluidez del metal en estado liquido. En caso de que el
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contenido de Fe exceda el 0,005 %, el exceso se compensa con la presencia de Mn, como se
indic6 anteriormente, siempre y cuando la relacién Fe/Mn que no exceda el 0,032, como
esta estipulado por norma [5].

Tabla 3.3. Composiciéon quimica de las aleaciones recicladas, inicial y segiin norma [5].

Elementos (min. - max.) (% en peso)

Condicién de la Aleacion ; -

(:)\,ie) (* OZ,rrJlla) (:I:[ort:g) (* 5;1) (* 05,0107) (* oc,;:n) (= 01,\:(:06) Otros Mg
A791(A) normalizada 8,5-9,5 | 0,45-0,90 | min.0,17 | 0-0,004 | 0-0,05 | 0-0,025 | 0-0,001 | 0-0,01 | resto
AZ91(B) normalizada 8-10 0,3-1,0 - 0-0,03 0-0,3 0-0,20 0-0,01 | 0-0,01 | resto
Recicladas* 8,51 0,554 0,152 0,012 0,130 0,031 0,0040 0,01 | 90,56
Fusién de original a
partir de trozos grandes 8,98 0,550 0,174 0,005 0,050 0,026 0,0010 0,01 90,20
limpios y secos*

*Valores promedios de 10 chispas por muestra. El error en la medicién esta basado en el error de los patrones
utilizados para la calibracién del equipo (ver anexo II).

3.2.4 Andlisis de las propiedades mecanicas

Los ensayos mecanicos en las aleaciones recicladas por el método FV1 fueron omitidos
debido a la dificultad para obtener muestras por mecanizado a partir de los lingotes. Esto
se produjo principalmente por el elevado contenido de poros e inclusiones que
fragilizaron los mismos. Una prueba sencilla que se realiz6 para determinar la baja
tenacidad de las aleaciones recicladas por este método, pudo verificarse mediante el
impacto manual de las aleaciones con un martillo. La aleacién original soporté el impacto
mientras que las recicladas se fracturaron facilmente (Figura 3.23).

Figura 3.23. Lingotes de la aleacidn reciclada fracturados mediante impacto manual. (a)
Zonas de fractura en los lingotes. (b), (c) y (d) Aspecto visual de algunas superficies de
fractura. Se pueden observar a simple vista los poros e inclusiones.

3.2.5 Conclusiones del método FV1
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Los resultados alcanzados en el reciclado de virutas de la aleacion de magnesio AZ91
contaminadas con aceite, mediante proteccion frente a la oxidacién con atmésfera de
gases Ar - 20 % CO y mezclas de sales (ver Tabla 2.2), permitié determinar lo siguiente:

- La técnica de fusion para reciclar virutas de magnesio permitié una recuperacién de
metal de 70 = 1 %. Utilizando la misma técnica de fusién con trozos grandes, limpios
y secos (chatarra clase 1), se obtuvo una recuperacion del 92 + 1 %, lo cual refleja
que el método de fusion es funcional para chatarra de facil reciclado y la diferencia
en los porcentajes de recuperacion puede asociarse a la complejidad que presentan
las virutas contaminadas para su reciclado.

- La estructura metalografica de las aleaciones recicladas a partir de las virutas
presenté gran cantidad de discontinuidades en forma de poros, los cuales se
consideraron como de gran tamafio (~ 0,5 a 2 mm), dado que imposibilitaron su
maquinado para ensayos mecanicos porque presentaron gran fragilidad.

- La composicién quimica de la aleacién reciclada a partir de virutas fue similar a la
aleacion AZ91(A) respecto a los principales aleantes (Al y Zn), teniendo un desajuste
en los elementos de aleaciéon que afectan a las propiedades de resistencia a la
corrosion, como ser Fe, Mn, Cu y Ni; y aquéllos que afectan a la fluidez, tal como el Si.

- Debido principalmente al elevado contenido de poros presentes, no se logré fabricar
probetas para ensayos mecanicos y las propiedades mecanicas de las aleaciones
recicladas a partir de las virutas no pudieron ser determinadas con precisién. Como
ensayo de taller, se realiz6 una fractura por impacto manual con martillo, con lo cual
se logré poner en evidencia la fragilidad de las aleaciones recicladas a partir de las
virutas.

3.3 Reciclado de virutas por el método FV2

3.3.1 Recuperacion del metal

A partir de los resultados correspondientes al método FV1, se decidi6 la utilizacién de
gas Ar grado 4.8 (Ar: 99,998 % minimo en volumen) y una mezcla de sales, con la misma
composicidén quimica que se utilizé en el método FV1, para la proteccion del metal contra
la oxidacion a elevadas temperaturas. Esta modalidad de proteccién mixta, efectuada a
presion atmosférica no registra antecedentes en la literatura. En los ensayos realizados se
llevaron a cabo algunas variaciones exploratorias para evaluar la sensibilidad del
porcentaje de reciclado a cambios en la relacidn entre cantidades de sal y virutas, tiempos
de trabajo y operaciones de colada con y sin desescoriado del liquido previo a la colada.

En la Tabla 3.4 se presentan las principales variables, parametros y resultados
obtenidos en diferentes experiencias de fusion. En este método se aumentaron las
cantidades de virutas a fundir por cada experiencia, respecto al método FV1. Podemos
observar que, aun con las variaciones introducidas en el proceso de reciclado, el valor
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medio de la recuperacién presenta una incerteza de + 7% (con un intervalo de confianza
del 95 %).

Tabla 3.4. Variables, parametros y resultados de las experiencias de fusion.

Carga del crisol . . Peso de Rendimiento
, - Tiempo de Limpieza por .
Niumero Briquetas de Mezcla ., . metal en el reciclado
i operacién desescoriado .
de ensayo magnesio de sales . . obtenido (calculado)
[min] previa al colado
[+0,01g] [%] [+0,01g] [+ 0,1 %]
1* 453,84 20 50 SI 187,06 41,2
2 392,75 10 50 SI 249,01 63,4
3 343,53 10 42 NO 251,35 73,2
4 352,87 5 50 SI 178,30 50,5
5 225,30 5 40 NO 192,89 85,6
6 436,00 5 47 NO 326,01 74,8
7 410,72 5 34 SI 271,50 66,1
8 387,40 5 30 SI 242,49 62,6
9 398,00 10 26 SI 262,00 65,8
10 376,49 10 44 NO 245,47 65,2
Rendimiento promedio del reciclado para un intervalo de confianza del 95 % 67+7 %

*Ensayo descartado para el andlisis debido a fallas durante la colada.

Podemos ver que existieron algunas variantes en los contenidos de sales de las
experiencias. Esta variacién se realiz6 para evaluar de manera exploratoria el desempefio
con contenidos de sales cada vez menores, de manera de disminuir su utilizacién respecto
a otros métodos de fusion conocidos. Se probd en una primera instancia con un 20 % de
sales, donde no se observaba visualmente oxidacidon durante la fusién, por ese motivo, se
decidié bajar al 10 % de sales. De la misma manera, con el 10 % de sales no se observaba
visualmente una oxidacién durante la fusidn; por ese motivo se decidi6é bajar nuevamente
a un 5 % de sales; si bien esta nueva proporcién de sales no produjo variaciones
significativas en el rendimiento del reciclado, en los ensayos efectuados se podia observar
en algunas ocasiones la combustiéon del magnesio liquido, que produce oxidacién y
peligros de accidentes por incendio, por lo tanto se volvieron a usar valores cercanos al 10
% de sales durante los ensayos posteriores. De la misma manera, se vari6 el tiempo de
trabajo en algunas experiencias, pero no se detectaron cambios importantes en el
rendimiento del reciclado; por ejemplo, para los ensayos nimero 2 y nimero 9, donde el
tiempo operativo se reduce a la mitad (50 min a 26 min), los valores de rendimiento
difieren en solo aproximadamente 3 %, mientras que en las experiencias nimero 3 y
ndmero 10, para tiempos similares (42 min y 44 min) y demdas condiciones comparables,
se registran valores de 73.2 % y 65.2 % respectivamente, que difieren en mas del 7 %.

Por otra parte, se procedié a colar el metal con dos variantes, aplicando en algunos
casos un desescoriado previo a la colada y en otros casos se realiz6 la colada sin
desescoriado previo. Estas variantes tuvieron como objetivo mejorar la separacién entre
metal y escoria, fendmeno que gener6 inconvenientes en el método de reciclado FV1. Los
resultados sugieren que el desescoriado reduciria la fraccién recuperada (por arrastre de
metal liquido al quitar la escoria), pero las diferencias observadas en el rendimiento del
reciclado no tienen significacidn (ver ensayos nimero 2 y nimero 10).
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En la Figura 3.24 se muestran los resultados del rendimiento promedio del reciclado,
junto a la dispersion de los valores obtenidos en relacién a la media aritmética, para las
diferentes experiencias de fusiéon con el método FV2. Los valores de recuperacion
promediaron un 67 * 7 % (con un intervalo de confianza del 95 %), por lo que no resulto
un proceso conveniente para el reciclado de virutas.

Rendimiento
enelreciclado 80 1 #  Rendimiento en el
%] | —eeeee- ¢ -———=—==== 7 recilado [%]
70 A Promedio de las
. * . ¢ * recuperaciones [%]
60 | ===----s--sc-ccc-cccoccosocosses eee (+)IC95 %
50 1 ¢ eaaas ()1C95 %
40 T T T T T T T T T \

Numero de ensayo de fusiéon

Figura 3.24. Resultados del rendimiento porcentual en la recuperaciéon de la aleacién
mediante el proceso FV2.1C 95 % es el intervalo de confianza del 95 % de la media.

Durante las experiencias de fusidn, se encontraron ciertos factores que influyeron en la
dispersién de los resultados experimentales, los cuales fueron ajenos a las variables y
pardmetros utilizados durante la fusiéon. Como se muestra en la Tabla 3.4, el ensayo
numero 1, no presenté un valor de recuperacién del metal cercano a los resultados
obtenidos en el resto de las experiencias. Esto se debié a una falla operativa durante la
experiencia. En la Figura 3.25 se muestra el derrame y la combustién por oxidacién del
metal liquido durante la colada (ensayo nimero 1 - Tabla 3.4), lo cual repercuti6 en los
resultados finales del metal recuperado, debido a la pérdida del mismo por oxidacién.

Si bien el proceso de fusidn representa una parte importante del proceso de reciclado.
Hay que destacar que los valores obtenidos en la fusién pueden modificarse por fallas o
logros en las operaciones posteriores a la fusion, por ejemplo, durante la manipulacién en
la colada. Por ese motivo, el ensayo nimero 1 fue descartado para el analisis de los
resultados.

Como mejora a dicho problema, los lingotes obtenidos en el resto de los ensayos de
fusion del método FV2 fueron colados en lingotera de fundicién de hierro, que poseia
mayor capacidad y facilité la operacion de colada con los recaudos necesarios para evitar
derrames del metal liquido. Ademas, estas lingoteras permitieron la extraccién de las
muestras para los ensayos de caracterizacion a partir de un mismo lingote. En la Figura
3.26 se observa el aspecto de algunos lingotes obtenidos con las lingoteras de hierro
fundido.

76



Reciclado de magnesio: recuperacion de la aleacion AZ91 a partir de virutas de mecanizado

R

Figura 3.25. Proceso de colada con fallas en el procedimiento experimental (ensayo

ndmero 1 - Tabla 3.3). Se observa MgO (blanco) junto a las llamas incandescentes
producto de la oxidacion.

(b)
Figura 3.26. Aspecto de la parte inferior de los lingotes de la aleacion reciclada. (a) Con
desescoriado previo a la colada. (b) Sin desescoriado previo a la colada.

De igual manera que en el método de reciclado FV1, luego de realizar las experiencias
de reciclado de las virutas, se llevé a cabo la refusion de la aleacién AZ91 a partir de trozos
limpios y secos de la carcasa de la cual provienen las virutas. Este procedimiento se realiz6
con la misma metodologia empleada anteriormente para el reciclado de las virutas con el
método FV2, utilizando tinicamente la variante que no efectia un desescoriado previo a la
colada. Se llevé a cabo con el tiempo promedio que result6 de las experiencias de fusiéon de
las virutas (37 min). Ademas, se utiliz6 una cantidad de sales del 10 % respecto al peso del
metal a fundir y se efectuaron 10 experiencias de fusién. Se obtuvo un rendimiento en la
cantidad recuperada del 95 * 2 % en peso (ver anexo I). Este resultado muestra que el
método de fusién es 1util para chatarra de facil reciclado, y que la diferencia en los
porcentajes de recuperacion existentes entre el reciclado de trozos grandes, limpios y
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secos (clase 1), respecto a las virutas contaminadas con aceite (clase 5), puede asociarse a
la complejidad que presentan estas ultimas para su reciclado por fusion.

En la Figura 3.27 se muestra el aspecto de un lingote obtenido en la refusién de la
aleacion original AZ91. Se observa un lingote con buen aspecto, libre de restos de escoria
en su superficie.

(b)

Figura 3.27. Aspecto de un lingote de la aleacion original AZ91 fundida a partir de trozos

grandes y limpios. (a) Vista de la parte superior. (b) Vista de la parte inferior.

3.3.2 Andlisis metalografico

En la Figura 3.28 se presentan el aspecto visual y la zona de seccionamiento para
extraer las muestras en los lingotes. Puede observarse como varia el aspecto superficial
del lingote segun la técnica de fusion. Para el caso de la aleaciéon de magnesio obtenida sin
desescoriado previo a la colada (Figura 3.28a), se observa la presencia de escoria en la
superficie, con una piel irregular. En el caso de la colada con desescoriado previo a la
colada (Figura 3.28b), se observa una mejora sustancial de la superficie, con menor
contenido de escoria. Por ultimo, en la aleacion refundida a partir de trozos grandes,
limpios y secos (Figura 3.28c), se observa un lingote con superficie libre de escoria.

Figura 3.28. Aspecto en la parte superior del lingote. (a) Sin desescoriar antes de la colada.
(b) Con desescoriado previo a la colada. (c) Refusion de la aleacidn original.
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En la Figura 3.29a se muestra una macrograffa de la aleaciéon sin realizar un
desescoriado previo a la colada. Se evidencia una gran cantidad de discontinuidades en
forma poros e inclusiones distribuidos principalmente en la superficie de los lingotes, con
tamafios grandes, apreciables a simple vista (~ 0,5 mm a 7 mm), los cuales aparecen por la
insuficiente limpieza del metal liquido antes de la colada. En la Figura 3.29b se muestra
una macrofotografia de la aleacidn reciclada con desescoriado previo a la colada. Se
observa una disminucién de la cantidad de poros e inclusiones en la seccién transversal
del lingote respecto a la anterior, pero existen algunas discontinuidades de tamafio
apreciable (~ 1 mm a 7 mm, grandes), distribuidos de forma heterogénea en la superficie.
En las aleaciones fundidas a partir de trozos grandes y limpios de la aleacién AZ91, no se
observaron porosidades e inclusiones de gran tamafio (Figura 3.29¢).

(b)

(c)

Figura 3.29. Macrografia de las aleaciones recicladas. (a) Sin desescoriar antes de la

colada. (b) Con desescoriado previo a la colada. (c) Fusion de la aleacién original.

En la Figura 3.30 se muestran microfotografias obtenidas por microscopia electrénica
de barrido. Se observa una microestructura caracteristica de esta familia de aleaciones
(ver Figura 3.17). En las aleaciones recicladas sin realizar un desescoriado previo, se
observa una microestructura con discontinuidades en forma de microporos e inclusiones
de forma irregular, posiblemente en forma de escoria atrapada por la falta de limpieza del
metal, distribuidas homogéneamente en la superficie, con tamafios del orden de 10 pm a
50 um (Figura 3.30a). En las aleaciones recicladas, donde se realizé6 un desescoriado
previo a la colada del metal liquido se observa una microestructura similar a la AZ91
original, con presencia de pequeias cantidades de inclusiones, con tamafios menores a 10
um, distribuidas heterogéneamente en la superficie (Figura 3.30b). En las aleaciones
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refundidas a partir de la original no se observaron poros e inclusiones en forma
apreciable, pudiendo distinguir claramente la estructura caracteristica de la aleacién AZ91
(Figura 3.30c).

(b)

(0)
Figura 3.30. Micrografia obtenida por microscopia electrénica de barrido para las
aleaciones recicladas. (a) Sin desescoriado previo a la colada del metal. (b) Con
desescoriado previo a la colada del metal. (c) Fusion de la aleacién original AZ91.
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3.3.3 Analisis de la composicion quimica

En la Tabla 3.5 se muestran los valores de composiciéon quimica de la aleacién AZ91 (A)
y AZ91 (B) especificadas por norma [5], los valores promedios obtenidos en la aleacion
reciclada, y los valores de la refusién de aleacién de la carcasa a partir de trozos grandes,
limpios y secos.

Tabla 3.5. Composicién quimica de las aleaciones recicladas y segin norma [5].

% en peso (min. - max.)

Condicioén de la Aleacién i i
(:13(1)6) (* oz,(is) (:l;/,lorge] (* 55)1] (* 05,0107) (* E,[l):n) (* oI,\i;oe) Otros Mg
AZ91(A) normalizada 85- | 045 | min O 1 0005 | 00,025 | 0-0001 | 0-001 | resto
9,5 0,90 0,170 0,004

AZ91(B) normalizada 8-10 | 0,3-1,0 - 0-0,03 0-0,3 0-0,20 0-0,01 0-0,01 resto
Recicladas* 8,80 | 0,627 0,230 0,017 0,334 0,124 0,009 0,014 89,84
Fusidn de original a

partir de trozos grandes, 8,73 0,593 0,233 0,011 0,052 0,012 0,0002 0,017 90,35
limpios y secos*

*Valores promedios de 10 chispas por muestra. El error en la medicién esta basado en el error de los patrones
utilizados para la calibracién del equipo (ver anexo II).

Tal como se deduce de los datos de la Tabla 3.5, las aleaciones recicladas presentaron
valores que salen fuera de los rangos especificados por la norma. Probablemente algunas
de las causas de forma individual o en conjunto, podrian atribuirse a:

- La pérdida por oxidaciéon del magnesio durante el proceso de fusiéon produjo un

incremento relativo del resto de los elementos de aleacién.

- La composicién quimica de los crisoles utilizados en los procesos de fusién (SAE
1010), pudo contaminar el bafo liquido con productos de corrosiéon o mediante la
difusién de ciertos elementos solubles en el metal liquido a la temperatura de
trabajo. Ese factor podria estar relacionado con el incremento en Fe durante el
reciclado.

- Se produzca contaminacién con el aceite residual que puede contener compuestos a
base de siliconas.

- Exista la posibilidad que las virutas de magnesio utilizadas como materia prima para
los procesos de reciclado, provengan contaminadas con otros residuos sélidos, tales
como virutas de aluminio o acero, que son producidas en los mismos centros de
mecanizado que las aleaciones de magnesio. Esto podria estar relacionado con el
incremento de Fe, Si, Cuy Ni.

3.3.4 Andlisis de las propiedades mecanicas

En la Tabla 3.6 se presentan los valores promedio de las propiedades mecanicas,
obtenidos para las virutas recicladas, aquellas refundidas con la aleacion original a partir
de trozos grandes, limpios y secos de las carcasas, junto a los valores especificados por
norma para productos fundidos por gravedad en molde metalico [5]. Se puede observar
que las aleaciones recicladas presentan valores por debajo de los especificados. Estos

81



Reciclado de magnesio: recuperacion de la aleacion AZ91 a partir de virutas de mecanizado

bajos valores pueden ser atribuidos a la presencia de las porosidades e inclusiones, tal

como fueron reveladas en el andlisis metalografico.

Tabla 3.6. Propiedades mecanicas de las aleaciones recicladas y segin norma [5].

Propiedades mecénicas '
Aleacion omax [MPa] | o002 [MPa] A [%] HB Impacto []]
[£0,5MPa] | [+05MPa] | [£0,02%] | [+1HB] [£0,1]]

AZ91 normalizada para colada

. Lo > 160 =110 =2 55-70 3-6
por gravedad en coquilla metalica
Recicladas sin desescoriado 119,0 51,0 1,06 41 1,4
Recicladas con desescoriado 122,0 54,0 1,07 472 2,4
Fusion de original 162,0 110,0 2,02 65 3,1

TLos valores de referencia corresponden a la aleacion AZ91 original, esto es, no reciclada, por lo que constituyen en
realidad cotas superiores para las aleaciones recuperadas.

Para el caso de las aleaciones recicladas sin desescoriado previo se lograron mecanizar
escasas muestras para ensayos mecanicos, debido principalmente al contenido de poros e
inclusiones presentes en el metal. La Figura 3.31 muestra de forma ilustrativa la superficie
de una probeta fracturada por impacto de un lingote obtenido con el método FV2 sin
desescoriado previo. A simple vista se observan inclusiones de gran tamafio (~ 3 - 4 mm)
(color negro), debido a la escoria que queda atrapada en el metal debido a la falta de
limpieza, como la falta de separacion entre el metal liquido y la escoria durante el proceso
de fusidn.

=

Figura 3.31. Superficie de fractura de una muestra ensayada por impacto para un lingote

obtenido a partir del reciclado de virutas por el método FV2 sin desescoriado previo. A
simple viste se observan inclusiones de gran tamafio (color negro).

3.3.5 Conclusiones del método FV2

Los resultados alcanzados en el reciclado de virutas de la aleaciéon de magnesio AZ91
contaminadas con aceite, mediante proteccion frente a la oxidacién con atmdsfera de gas
inerte Ar (grado 4.8) y mezclas de sales (ver Tabla 2.2), permiti6é determinar lo siguiente:

- La técnica de fusién permitié reciclar las virutas de la aleacién de magnesio AZ91, la

recuperacién del metal promedié el 67 + 7 %. Realizando la fusién de trozos
grandes, limpios y secos se obtuvo un rendimiento en la cantidad recuperada del 95
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*+ 2 % en peso. La diferencia en los porcentajes de recuperacion existentes, esta
asociado a la complejidad que presentan las virutas para su reciclado.

- Cuando no se efectud un desescoriado del metal liquido previo a la colada, se obtuvo
una estructura metalografica con discontinuidades en forma de poros e inclusiones
de gran tamafio (~ 0,5 mm a 7 mm), principalmente en la zona cercana a la
superficie del lingote; mientras que en las muestras obtenidas con un desescoriado
previo a la colada se observd que la cantidad de poros e inclusiones disminuyen
notablemente.

- La composicién quimica de la aleacién reciclada a partir de virutas fue similar a la
aleacion de partida respecto a los principales aleantes (Al, Zn y Mn), teniendo un
desajuste en los elementos de aleacién Fe, Cu, Ni y Si.

- Las propiedades mecanicas obtenidas en las aleaciones recicladas estuvieron por
debajo de las especificaciones normalizadas, lo cual se atribuye a las inclusiones y
poros presentes.

- El método FV2 permiti6 explorar algunas variantes que posibilitaron mejorar el
proceso operativo en las experiencias que se detallan a continuacién mediante la
fusion de virutas por el método FV3.

3.4 Reciclado de virutas por el método FV3

3.4.1 Recuperacion del metal

Una vez finalizada la exploraciéon en el método FV2, se decidié efectuar algunas
modificaciones para la fusién, que generaron un nuevo método de reciclado de virutas,
denominado FV3. En este método se volvid a trabajar con la combinacién de gas y sales
como proteccidn frente a la oxidacion. Sin embargo, como gas protector se utilizd Ar de
mayor pureza (Ar: 99,999 % minimo en volumen) que aquél utilizado para el método FV2.
Al mismo tiempo, se realizé un cambio en la composiciéon quimica de las sales. Usando una
nueva mezcla de sales que poseen mayor densidad que el magnesio liquido y este flota por
encima de las sales fundidas. De esta manera, se buscé favorecer la separacion entre el
metal fundido y la escoria. Al mismo tiempo, se efectud la incorporacion de Mn por medio
del uso de MnCl; en la mezcla de sales, con el fin de controlar los niveles de Fe que
contaminaron el metal reciclado en los métodos anteriores. Asimismo, se decidié
incrementar la temperatura de trabajo a 850 °C, que ademas fue la misma que se utiliz6
para colar el metal, con el fin de mejorar la separacién entre la mezcla de sales y el metal
fundido. En la Tabla 3.7 se presentan algunas variables, parametros y resultados obtenidos
en diferentes experiencias de fusion por el método FV3. Se observa un incremento en los
valores de recuperacion del metal respecto a los procesos anteriores. Ademas, los tiempos
de proceso disminuyen considerablemente. Esto se debi6 al incremento en la temperatura
de trabajo, a la disminucién en los tiempos de homogenizacion del material previo a la
colada y al colado directo del metal sin desescoriado previo.
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Tabla 3.7. Variables, parametros y resultados de las experiencias de reciclado por fusién.

Carga del crisol Rendimiento en el
Numero de | Briquetas de Tiempo de Peso de Tnetal reciclado
i Mezcla de ., , obtenido
ensayo magnesio sales [%] operacién [min] [+ 0,01 g] (calculado)
[+0,01¢g] [+ 0,1 %]
1 419,18 10 40 341,97 81,6
2 451,52 10 35 382,02 84,6
3 420,00 10 27 317,42 75,6
4 496,00 12 19 407,80 82,2
5 471,50 10 41 349,91 74,2
6 490,05 10 32 394,86 80,6
7 552,92 12 32 451,90 81,7
8 332,38 12 28 299,95 90,2
9 330,57 10 17 255,12 77,2
10 499,00 12 35 449,11 90,0
Rendimiento promedio del reciclado para un intervalo de confianza del 95 % 82+4%

Podemos ver que existieron algunas variantes en los contenidos de sales de las
experiencias. Esta variacion en los contenidos de sales se realiz6 para ajustar el porcentaje
a utilizar, de manera tal de disminuir su uso respecto a otros métodos de fusién conocidos.
Se probaron contenidos del 12 % y 10 %. Con ambos porcentajes de sales no se observaba
visualmente oxidaciéon durante la fusién. De la misma manera, se buscéd disminuir el
tiempo de trabajo en algunas experiencias; inicialmente se usé un tiempo mayor, pero al
trabajar con tiempos menores no se observaron variaciones considerables en el
porcentaje de reciclado.

En la Figura 3.32 se muestran los resultados del rendimiento del reciclado, junto a la
dispersion de los valores obtenidos para las diferentes experiencias de fusiéon mediante el
método FV3. Los valores de recuperacién promediaron un 82 * 4 %. Se observa un
promedio en el rendimiento mayor, junto a una dispersiéon de los valores mas confiable
respecto al método FV2.

Rendimiento en 95 1

el reciclado 4  Rendimiento en el
[%] 90 - * * recilado [%]
85 ""’ """"""""""""""" Promedio.de las
pe N - recuperaciones [%]
&0 M - T (+)1C95 %
75 ¢ PN

----- ()1C95 %

70 T T T T T T T T T ]

Numero de ensayo de fusiéon

Figura 3.32. Resultados del rendimiento porcentual en la recuperacién de la aleacion
mediante el proceso FV3.IC 95 % es el intervalo de confianza del 95 % de la media.

En la Figura 3.33 se muestra el aspecto visual de los lingotes obtenidos. Se observa una
superficie del lingote con presencia de algunos restos de escoria adheridos.
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(b)

Figura 3.33. Aspecto visual de un lingote obtenido durante el reciclado por el método FV3.

(a) Vista de la parte superior del lingote. (b) Vista de la parte inferior del lingote.

De la misma manera que en el método de reciclado FV1 y FV2, luego de realizar las
experiencias de reciclado de las virutas, se llevo a cabo la refusion de la aleacién AZ91 a
partir de trozos grandes, limpios y secos de la carcasa de la cual provienen las virutas. Este
procedimiento se realizé con la misma metodologia utilizada para el reciclado de las
virutas por el método FV3, se efectuaron 10 ensayos de fusidn, se utiliz6 un 10 % de sales
como proteccién y un tiempo de 30 min, correspondiente al tiempo promedio del método
FV3. De esta manera se obtuvo un rendimiento en la cantidad recuperada del 96 * 2 % en
peso (ver anexo I). Este resultado muestra que el método de fusion es tutil para chatarra de
facil reciclado. Asimismo, la diferencia en los porcentajes de recuperacion existentes entre
el reciclado de chatarra clase 1, respecto a las virutas contaminadas con aceite (chatarra
clase 5) se mostr6 mas estrecha respecto a los métodos FV1 y FV2, dejando como
evidencia una mejora sustancial en el método de reciclado de virutas.

En la Figura 3.34 se muestra el aspecto de un lingote obtenido en la fusién de la
aleacion original AZ91. Se observa un lingote con buen aspecto superficial, libre de sales u
oxidos superficiales, con la presencia de algunos rechupes por contraccién.

85



Reciclado de magnesio: recuperacion de la aleacion AZ91 a partir de virutas de mecanizado

(b)

Figura 3.34. Aspecto visual de un lingote obtenido en la fusién de la aleacion original AZ91.

(a) Vista de la parte superior del lingote. (b) Vista de la parte inferior del lingote.

3.4.2 Andlisis metalografico

En la Figura 3.35 se muestran macrografias de las aleaciones obtenidas. En la Figura
3.35a se muestra la macrografia de la aleacion reciclada a partir de las virutas, donde se
puede observar de forma particular la zona superior del lingote (regién de rechupe), la
cual muestra una acumulacion de poros e inclusiones cerca de la superficie. En la Figura
3.35b y Figura 3.35c, se pone de manifiesto la presencia de poros e inclusiones (tamafio
< 1 mm)en la zona superior del lingote, mediante un ataque quimico selectivo. La
presencia de estas inclusiones y poros en la zona superior del lingote esta relacionada con
el proceso de solidificacion, debido a que esta zona es la udltima en solidificar,
produciéndose un rechupe por contraccién, que puede arrastrar los compuestos y fases de
menor densidad o menor punto de fusién para acumularse. Las muestras de aleaciones
recicladas a partir de trozos grandes, limpios y secos de la aleacién original de las virutas,
presentaron poros e inclusiones aisladas sin acumularse en la zona superior del lingote
(Figura 3.35d). Por lo tanto, puede pensarse que durante el proceso de reciclado de las
virutas no se produce una buena desgasificacion y limpieza eficiente del metal.
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(d)

Figura 3.35. Macrografia de las aleaciones recicladas. (a) Observacién a simple vista de la

seccién transversal del lingote. (b) Observacion a simple vista, ataque: acetic glycol. (c)
Idem a (b), observada con lupa estereoscépica en la zona superior y central del lingote. (d)
Seccion transversal del lingote obtenido por refusion de trozos grandes, limpios y secos de
la aleacién original AZ91, ataque: acetic glycol.

En la Figura 3.36 se muestran micrografias obtenidas por microscopia electrénica de
barrido. En la Figura 3.36a se muestra la microestructura en la zona cercana a la superficie
del lingote. Se observa la mayor concentraciéon de microporosidades e inclusiones
observadas previamente en forma macroscopica. En la Figura 3.36b se muestra la zona
central de la seccidn transversal del lingote. Se observa la microestructura caracteristica
de la aleacion AZ91, formada por la matriz de Mg (a) en color gris oscuro y el
constituyente eutéctico formado por el compuesto Mgi7Al12 en color gris claro [20]. En la
Figura 3.36¢c una zona correspondiente a la micrografia de la Figura 3.36b, donde se
efectué un anadlisis mediante espectrometria de rayos X con una sonda EDS. Se puede
observar una linea de sondeo que muestra la variacion de la composiciéon quimica de la
estructura a lo largo de la misma. La linea tiene un largo de 180 pum, atravesando la matriz
de Mg () (gris oscuro) y el eutéctico que rodea la matriz, conteniendo Mg, Al y Zn. Por
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otra parte, a la distancia de 80 pm, la linea corta una particula que produce un pico en los

elementos Mn y Al

EMT=1500kV ~SignalA=NTSBSD  Date :12 Mar 2015
WD * 6.3 mm = InLens Sze * 60.00 pm
Mag= 450X  ScanSpeed=8

Width = 254.1 pm
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Figura 3.36. Aleacion reciclada observada por microscopia electréonica de barrido y sonda
de andlisis por rayos X (SEM-EDS). (a) Zona cercana a la superficie del lingote. (b) Zona
central de la seccién transversal del lingote. (c) [dem a (b), donde se efectué un analisis de
composicion quimica mediante el sondeo en la trayectoria de una linea.

88



Reciclado de magnesio: recuperacion de la aleacion AZ91 a partir de virutas de mecanizado

En la Figura 3.37a se muestra una microfotografia SEM de la zona central de la seccién
transversal del lingote. Podemos observar la presencia una fase dispersa que mediante
una comparaciéon morfolégica podrian corresponderse con una fase de AlsMn, la cual es
posible encontrar en algunas condiciones de enfriamiento rapido (enfriamiento fuera del
equilibrio), que ha sido reportado y estudiado microscépicamente por otros autores [93].
En la Figura 3.37b se muestra una particula observadas en la Figura 3.37a, y el espectro de
rayos X obtenido con una sonda EDS adosada al microscopio electrénico. Alli se pone de
manifiesto la composicion quimica de la particula, donde los principales elementos
observado son Al y Mn, que podrian corresponder a la fase de no-equilibrio Al4Mn. En la
Figura 3.37c, se muestra un mapa de composiciéon quimica de la particula, donde se puede
observar la composicién quimica y la distribuciéon de los elementos Al y Mn en la fase
observada.

I spectrum 1

(b)

Al Kal Mg Kal 2 Mn Kal

S5pum Sum

Spm

(c)

Figura 3.37. Aleacion reciclada analizada mediante SEM-EDS. (a) Zona central de la secciéon

transversal del lingote. (b) Imagen de la particula de interés junto al espectro de analisis
por rayos X de la misma. (c) Mapa de composicidn quimica de la particula de interés.
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El la Figura 3.38 podemos ver la microestructura de la aleacion original refundida,
obtenida por microscopia electrénica de barrido. Se observa la estructura caracteristica de
la aleaciéon AZ91, compuesta por la matriz de Mg (a) (gris oscuro) y el eutéctico (color gris
claro) [20]. Ademas, puede observarse una superficie libre de inclusiones o microporos.

Figura 3.38. Aleacién original AZ91 refundida a partir de trozos grandes, limpios y secos.

3.4.3 Andlisis de la composicion quimica

En la Tabla 3.8 se muestran los valores de composiciéon quimica de la aleacién AZ91 (A)
y AZ91 (B) especificadas por norma [5], los valores promedios obtenidos en la aleacién
reciclada, y los valores de la refusién de aleacién a partir de trozos grandes, limpios y
secos.

Tabla 3.8. Composicion quimica de las aleaciones recicladas y especificada por norma [5].

Condicion de la Elementos (min. - max.) (% en peso)
Aleacion Al Zn Mn Fe Si Cu Ni Otros Mg
(£0,06) (+£0,016) (£0,009) (£0,001) (£0,007) (£0,001) (£ 0,0006)

AZ91(A) normalizada 8,595 | 0,45-0,90 g“lr; 0-0,004 | 0-0,05 | 0-0,025 | 0-0,001 | 0-0,01 | resto
AZ91(B) normalizada 8-10 0,3-1,0 - 0-0,03 0-0,3 0-0,20 0-0,01 0-0,01 | resto
Recicladas* 8,53 0,650 1,100 0,005 0,050 0,031 0,0010 0,01 89,62
Fusién de original a

partir de trozos grandes, 8,73 0,590 0,230 0,011 0,053 0,012 0,0002 0,017 | 90,35
limpios y secos*

*Valores promedios de 10 chispas por muestra. El error en la medicién esta basado en el error de los patrones
utilizados para la calibracién del equipo (ver anexo II).

Se observa que la composicion quimica de las aleaciones recicladas no se encuentra
completamente dentro de los valores especificados. Existe un desajuste principalmente en
el Cu. Por otro lado, se puede observar el elevado contenido de Mn, el cual podria
atribuirse al intimo contacto de la superficie de las virutas con el MnCl, que contiene la
mezcla de sales utilizadas para la fusidn, la cual tuvo como objetivo disminuir el contenido
de Fe.

Por otra parte, la aleaci6on refundida a partir de trozos grandes, limpios y secos
presenta un elevado contenido de Fe. Ademads, si bien se observa un incremento en el
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contenido de Mn respecto a la norma, es menor que las aleaciones recicladas a partir de las
virutas. Este incremento en el Fe y el valor mas bajo de Mn, podria deberse a que los
trozos grandes refundidos, poseen menor superficie de contacto con las sales, y podrian
estar reaccionando de manera menos eficiente que en el caso de las virutas, que poseen
mayor superficie de contacto con las sales fundidas.

3.4.4 Analisis de las propiedades mecanicas

La Tabla 3.9 muestra valores promedio de las propiedades mecanicas de las diferentes
aleaciones recicladas, obtenidos en ensayos de traccion, dureza y choque, junto a los
especificados por norma para aleaciones de magnesio coladas por gravedad en coquilla

metalica [5].

Tabla 3.9. Propiedades mecdanicas de las aleaciones recicladas y segiin norma [5].

Propiedades mecanicas’
Aleacion Omix [MPa] | ooz [MPa] | A [%] HB Impacto [J]
[£ 0,5 MPa] [£0,5MPa] | [+0,02%] [+ 1 HB] [£0,1]]

AZ91 normalizada para colada

por gravedad en coquilla =160 2110 22 55-70 3-6
metalica

Recicladas 152,0 99,0 1,70 55 2,8
Fusion de original 161,0 110,0 2,00 67 3,0

TLos valores de referencia corresponden a la aleacion AZ91 original, esto es, no reciclada, por lo que constituyen en
realidad cotas superiores para las aleaciones recuperadas.

Como se observa en la Tabla 3.9, las aleaciones obtenidas a partir de la refusién de
trozos grandes, limpios y secos de la aleacion AZ91 cumplen con las especificaciones por
norma. Sin embargo, las aleaciones recicladas presentan valores por debajo de los
especificados. Estos bajos valores pueden ser atribuidos a la presencia de las porosidades
e inclusiones, tal como fueron reveladas en el analisis metalografico.

3.4.5 Conclusiones del método FV3

Los resultados alcanzados en el reciclado de virutas de la aleacién de magnesio AZ91
contaminadas con aceite, mediante proteccion frente a la oxidacién con atmosfera de gas
inerte Ar (grado 5.0) y mezcla de sales alternativas (ver Tabla 2.2), permitié determinar lo
siguiente:

- La técnica de fusion estudiada fue eficiente ya que permitié obtener un porcentaje
considerable de metal recuperado, que se ha incrementado hasta valores que
promediaron el 82 + 4 % de recuperacion. Los cuales fueron superiores a los
obtenidos en los métodos FV1 y FV2. Al mismo tiempo, la refusiéon de la aleacién
original a partir de trozos grandes, limpios y secos presenté un rendimiento en la
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cantidad recuperada del 96 + 2 % en peso. Este resultado muestra una menor
diferencia en los porcentajes de recuperacion existentes entre el reciclado de
chatarra clase 1, respecto a las virutas que el obtenido en los métodos FV1 y FV2,
evidenciando una mejora sustancial en el método de reciclado de virutas.

- El tiempo de operacién de esta técnica promedié los 30 minutos. En técnicas
anteriores los tiempos rondan los 37-40 minutos. Esta mejora se debié al
incremento en la temperatura de trabajo (850 °C), a la disminuciéon del tiempo de
homogenizacion, ya que habia una rapida separacion entre el metal y la escoria por
diferencia de densidad, asi como a la colada directa del metal sin previo
desescoriado.

- La estructura metalografica de la aleacién reciclada revel6 una estructura
caracteristica de esta familia de aleaciones. Sin embargo, se observdé una
concentracion de poros e inclusiones no metalicas en la zona central y superior del
lingote (region de rechupe), con tamafios S 1 mm. Ademas, se detect6 la presencia
de inclusiones que podria corresponder con la fase MnAl,, la cual se ha encontrado
en ciertas condiciones de enfriamiento rapido [93].

- El analisis de la composicion quimica mostré un incremento en el contenido de Mn,
posiblemente por la composiciéon quimica de las sales utilizadas. Ademas, se observo
una disminucién de los contenidos de Fe, Cu y Ni respecto a las técnicas de reciclado
FV1 y FV2; pero la composicion quimica de la aleacion reciclada por el método FV3
se encontr6 fuera de los rangos especificados segin norma para lingotes de la
aleacion AZ91(A).

- El analisis de las propiedades mecanicas reveld que las aleaciones obtenidas a partir
de la refusion de trozos grandes, limpios y secos de la aleaciéon AZ91 cumplen con las
especificaciones por norma. Sin embargo, las aleaciones recicladas presentan
valores por debajo de los especificados. Estos bajos valores pueden ser atribuidos a
la presencia de las porosidades e inclusiones, tal como fueron reveladas en el
analisis metalografico.

3.5 Purificacion y desgasificacion por el método FV3-PyD

3.5.1 Recuperacion del metal

A partir del analisis de los resultados del método FV3, se decidié realizar una limpieza
de las impurezas y porosidades que se detectaron en la estructura metalografica de las
aleaciones recicladas. Para ello, se llevo a cabo, el método combinado FV3-PyD. Este
método consistié en la purificaciéon y desgasificaciéon por refusiéon de las aleaciones
recicladas por el método de fusion FV3 bajo una atmdsfera protectora de gas Ar (Ar:
99,999 % minimo en volumen), y se utilizé una mezcla de sales diferente a la utilizada en
los métodos FV1, FV2 y FV3, donde se incorpord tetraborato de sodio o béorax (NazB407), la
cual es considerada como una sal fundente y purificadora, aporta boro al bafio liquido, el
cual reacciona con el hierro disuelto para formar boruro de hierro que pasa a formar parte
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de la escoria [78]. La cantidad y la composicion quimica de las sales estan definidas en la
Tabla 2.2 y es una mezcla de sales desarrollada y probada por primera vez en esta tesis.

El nimero de experiencias de fusiéon con el método FV3-PyD fue menor que en los
métodos anteriores, porque parte de los lingotes de la aleacién obtenida con el método
FV3 se mecanizé para obtener muestras, produciendo nuevamente virutas, las cuales no se
utilizaron en la purificacién y desgasificacion. Es decir, solo se utilizaron restos de lingotes
obtenidos previamente por el método FV3, como se puede ver en la Figura 2.20.

En la Tabla 3.10 se presentan algunas variables, pardmetros y resultados obtenidos en
diferentes experiencias de purificaciéon y desgasificacion de las aleaciones que fueron
recicladas mediante el método FV3. Se observa que los valores de recuperacion del metal
se incrementaron respecto a los procesos anteriores, lo cual puede atribuirse a que en
estas experiencias se utilizaron trozos grandes, limpios y secos de los lingotes obtenidos
en el método de reciclado FV3.

Tabla 3.10. Variables, pardmetros y resultados en la purificacién y desgasificacion.

Carga del crisol . Peso de . e g
, - Tiempo de Rendimiento en la purificacién y
Numero Lingotes ., metal L
. Mezcla de operacion ] desgasificacion (calculado)
de ensayo reciclados les [%] [min] obtenido [+ 0,1 %]
[£0,01g] sales 170 [£0,01 g] 0L
1 519,33 10 43 469,64 90,4
2 589,68 10 36 528,20 89,6
3 578,72 10 30 509,70 88,1
4 404,80 10 31 331,56 81,9
5 394,84 10 25 350,50 88,8
6 399,14 10 27 389,42 97,6
Rendimiento promedio en la etapa de purificacién y desgasificacion
. ) 89+4%
para un intervalo de confianza del 95 %

En la Figura 3.39 se muestran los resultados del rendimiento en la etapa de purificaciéon
y desgasificacion en las diferentes experiencias. Se observa una recuperacién que
promedié un 89 + 4 %, junto a una dispersion de los valores igual a la obtenida en el
método FV3 (= 4 %). Considerando la recuperaciéon obtenida en el método FV3 y en la
etapa posterior de purificacion y desgasificacion, puede estimarse como rendimiento
global del proceso combinado FV3-PyD un porcentaje del orden del 73 £ 9 %, calculado
mediante la ecuaciéon 3.1 y la ecuacién 3.2. En la Figura 3.40 se muestra el aspecto visual
de los lingotes obtenidos. Se observa un lingote con buen aspecto visual, sin presencia de
escorias o sales en su superficie.

Rendimiento FV3 [%] x Rendimiento etapa PyD [%) (3 1)

Rendimiento FV3 — PyD [%] = 200 (%]

IC FV3 IC PyD
Rendimiento FV3

ICFV3—PyD = ( ) x 100 [%] (3.2)

Rendimiento PyD

Donde IC FV3, es el intervalo de confianza del porcentaje de reciclado obtenido con el
método FV3 e IC PyD es el intervalo de confianza del porcentaje recuperado en la etapa de
purificacién y desgasificado.
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Rendimientoen 100 + €  Rendimiento en el
la etapa de * recilado [%)]
purificacion y 95 - .
desgasificacion = | | cccccccccccccccccccccccccccae- Promedio _de las
0, recuperaciones [%]
[%] 90 . .
rS o —— ceea- (+)1C 95 %
85 [y
P —=—===(-)IC95 %
80 -
75 T T T T T |
0 1 2 3 4 5 6

Numero de ensayo de fusién

Figura 3.39. Resultados del rendimiento porcentual en la recuperaciéon de la aleacién
mediante la etapa de purificacion y desgasificacion del método combinado FV3-PyD. IC 95
% es el intervalo de confianza del 95 % de la media.

(b)
Figura 3.40. Aspecto visual de un lingote obtenido durante el proceso de purificacion y
desgasificacion. (a) Vista de la parte superior. (b) Vista de la parte inferior.

3.5.2 Analisis metalografico

En la Figura 3.41 se muestra la macrografia de la seccién transversal de un lingote
obtenido luego de la purificaciéon y desgasificacion. En la Figura 3.41a se muestra una
macrografia a simple vista de la seccidn transversal del lingote. Se observa una superficie
libre de poros e inclusiones macroscopicas. En la Figura 3.41b se muestra la misma
macrografia de la Figura 3.41a, utilizando un ataque quimico selectivo, donde se observa
que la superficie sigue libre de poros e inclusiones que puedan apreciarse a simple vista.
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La Figura 3.41c muestra una magnificacion mediante lupa estereoscépica de la zona
superior y central del lingote. Se observa una macroestructura donde se evidencia la
ausencia de porosidades e inclusiones grandes.

(b)

(c)

Figura 3.41. Macrografia de la aleacion purificada y desgasificada. (a) Macrografia a simple

vista de la seccién transversal del lingote. (b) Idem a imagen (a), con ataque quimico de
acetic glycol. (c) Zona superior y central del lingote, ataque: acetic glycol.

En la Figura 3.42 se muestra la microestructura de la aleacién purificada y
desgasificada. La Figura 3.42a muestra la microestructura en la zona cercana a la
superficie del lingote con baja magnificacion, obtenida por microscopia 6ptica. Se observa
una estructura homogénea, caracteristica de la aleacion AZ91 (ver Figura 3.17). En la
Figura 3.42b se muestra la misma zona que la Figura 3.42a con mayor magnificacion. Se
observa algunos microporos interdendriticos e inclusiones como el MnAl; en menor
cantidad que los observados en las aleaciones recicladas por el método FV3. La Figura
3.42c muestra una micrografia obtenida por microscopia electrénica de la zona central del
lingote. Se puede ver la estructura dendritica caracteristica de la aleacion AZ91,
compuesta por la matriz de Mg (o) (color gris oscuro) y de color mas claro se observoé el
constituyente eutéctico (Mgi7Ali2). En esta zona del lingote no se observaron microporos
ni inclusiones.
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(b)

(c)
Figura 3.42. Aleacion purificada y desgasificada. (a) Micrografia 6ptica de la zona cercana a
la superficie del lingote con baja magnificacién, ataque: acetic glycol. (b) [dem a imagen (a)
con mayor magnificacién. (c) Micrografia obtenida por microscopia electrénica de barrido
en la zona central del lingote.
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3.5.3 Andlisis de composicion quimica

En la Tabla 3.11 se muestran los resultados obtenidos en el andlisis quimico de las
aleaciones purificadas y desgasificadas, en comparacién con los valores de composicidon
quimica de los lingotes de primera fusién (reciclados por el método FV3) y los valores de
composicidén quimica estandarizados [5].

Tabla 3.11. Composiciéon quimica de las aleaciones recicladas, purificadas y estandares [5].

Condicién de la Elementos (min. - max.) (% en peso)
Aleacién Al Zn Mn Fe Si Cu Ni Otros | Mg
(0,06) (£0,016) (£0,009) (£0,001) (£0,007) (£0,001) (£0,0006)
AZ791(A) min.
; 8,5-9,5 0,45-0,90 0-0,004 0-0,05 0-0,025 0-0,001 0-0,01 resto
normalizada 0,17
AZ91(B)
; 8-10 0,3-1,0 - 0-0,03 0-0,3 0-0,20 0-0,010 0-0,01 resto
normalizada
Recicladas
J 8,53 0,650 1,100 0,005 0,050 0,031 0,0010 0,01 89,62
(método FV3)*
Purificadas y
. 8,51 0,640 0,660 0,009 0,070 0,032 0,0040 0,01 90,06
desgasificadas*

*Valores promedios de 10 chispas por muestra. El error en la medicién esta basado en el error de los patrones
utilizados para la calibracién del equipo (ver anexo II).

Se puede observar que la composicién quimica obtenida en el proceso de purificacion y
desgasificacion mediante una refusidon de las aleaciones recicladas por el método FV3,
mostraron una disminucién del contenido de Mn. Por otro lado, los contenidos de Fe, Cu,
Ni y Si sufrieron un pequefio incremento respecto al método FV3. Asimismo, el contenido
de Al se encontré en el limite inferior. El incremento de Cu puede considerarse
indistinguible respecto al error en la medicidn, por lo tanto su variacién no representa un
aumento sustancial. El incremento de Fe, Ni y Si puede asociarse a dos factores. Un factor
podria asociarse al material utilizado en el crisol (AISI 310) que contiene dichos elementos
como parte de la aleacién y podrian estar difundiendo hacia el metal liquido. Otro factor
que podria generar el incremento de Fe, Cu, Ni y Si, es la disminucion relativa del Mn a
valores de practicamente la mitad, respecto al método FV3, que pudo modificar el
porcentaje relativo del resto de los elementos de la aleacidn.

En caso de que el contenido de Fe exceda el 0,005 % en peso, se permite una relacion
entre Fe/Mn que no exceda el 0,032, como esta estipulado por norma [5]. Para este caso
tenemos 0,009 % / 0,660 % = 0,014, lo cual cumpliria con la normativa vigente.
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3.5.4 Andlisis de las propiedades mecanicas

En la Tabla 3.12 se presentan valores promedio de las propiedades mecanicas de las
diferentes aleaciones recicladas por el método FV3 (primera fusién) y los valores
obtenidos para las aleaciones purificadas y desgasificadas (método FV3-PyD), conseguido
en ensayos de traccion, dureza y choque, junto a los especificados por norma para
fundicion por gravedad en molde metalico [5].

Tabla 3.12. Propiedades mecanicas de aleaciones recicladas, purificadas y estdndares [5].

Propiedades mecénicas
Aleacion Omix [MPa] | 002 [MPa] | A [%] HB | Impacto [J]
[£0,5MPa] | [+05MPa] | [+0,02%)] | [+1HB] [£0,1]]
AZ91 normalizada para colada por
. L =160 2110 22 55-70 3-6
gravedad en coquilla metélica
Recicladas de primera fusién
] 152,0 99,0 1,70 55 2,8
(método FV3)
FV3-PyD rificadas
-~ (purif | 1620 111,0 2,00 68 3,2
desgasificadas)

TLos valores de referencia corresponden a la aleacion AZ91 original, esto es, no reciclada, por lo que constituyen en
realidad cotas superiores para las aleaciones recuperadas.

Como se observa, las aleaciones recicladas por el método FV3 presentaron valores por
debajo de los especificados, estos valores podrian ser atribuidos a la presencia de las
porosidades e inclusiones no metalicas, tal como fueron reveladas en los analisis
metalograficos (seccion 3.4.2). Por otra parte, las aleaciones que han sido purificadas y
desgasificadas, presentaron valores de las propiedades mecanicas dentro de las
especificaciones. Esta mejora puede atribuirse a la disminucién de porosidades e
inclusiones que se produjo con la purificacion y desgasificacion de las aleaciones
recicladas. Sin embargo, los valores obtenidos se encuentran cerca de los limites inferiores
y deberia estudiarse la influencia de algunas variables o parametros, tales como la
velocidad de enfriamiento durante la colada; la cantidad, tamafio y distribucion de
discontinuidades presentes (poros e inclusiones); y la influencia de los desajustes en la
composicidn quimica con los valores de las propiedades mecéanicas.
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3.5.5 Conclusiones del método FV3-PyD

Luego de realizar las experiencias de purificacién y desgasificaciéon de las aleaciones
recicladas en el método FV3, mediante proteccion frente a la oxidacién con atmésfera de
gas inerte Ar (grado 5.0), el uso de sales (ver Tabla 2.2) y la inyeccion de Ar, permitié
determinar lo siguiente:

- La etapa de purificacidn y desgasificacion estudiada fue eficiente, ya que permitié
obtener un rendimiento del proceso de fusién considerable (89 * 4 % de
recuperacion). Lo cual representa de forma global un 73 % de recuperacion del
metal para el método combinado FV3-PyD.

- El tiempo de operacidon de esta técnica promedié los 32 minutos. Lo cual, por
ejemplo, se encuentra dentro de los tiempos utilizados en procesos similares para la
purificacién en la industria del magnesio secundario (2 a 35 min) [94]. Asimismo,
otros trabajos muestran que el caudal de insuflado de Ar de 2 1/min es el 6ptimo
para la purificacién de la aleacién AZ91 [95].

- La estructura metalografica de las aleaciones purificadas y desgasificadas revelaron
la estructura caracteristica de esta familia de aleaciones. Se logré disminuir
considerablemente el contenido de poros respecto a los procesos anteriores.
Ademas, se logré disminuir el contenido de inclusiones que se observaban en mayor
cantidad en el método FV3. En algunos casos se observaron inclusiones de
compuestos intermetdalicos de gran tamafio y microporosidades interdendriticas.

- El analisis de la composiciéon quimica mostré una mejora en cuanto a la disminucion
del contenido de Mn, no asf para el caso del Fe, Cu, Ni y Si que se incrementaron
levemente en relacién a la composicién quimica inicial de los lingotes obtenidos en
el reciclado por el método FV3. Sin embargo, la norma permite una relaci6n maxima
Fe/Mn que se cumple en este método [5].

- El andlisis de las propiedades mecanicas puso en evidencia un incremento de los
valores obtenidos, respecto a los de la aleacion de partida, obtenida en el reciclado
de las virutas. Las propiedades mecanicas, tales como resistencia maxima a la rotura
(Omsx), limite practico de fluencia (0o2), dureza, alargamiento porcentual y la
resistencia al impacto, se encontraron dentro de las especificaciones. El incremento
de los valores puede atribuirse a la disminucién de porosidades e inclusiones que
produjo la purificacién y desgasificacion. Si bien los valores obtenidos se encuentran
cerca de los limites inferiores, debe considerarse que los valores de referencia
corresponden a la aleacién AZ91 original (no reciclada).
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3.6 Analisis comparativo de los métodos de reciclado

La comparacion se realizé para evaluar los métodos de reciclado desde una perspectiva
técnica, determinando asi la eficiencia del método que mejor se adecud al reciclado de las
virutas de magnesio de la aleacion AZ91 para satisfacer la cantidad y calidad del material
recuperado. La cantidad se mide por el porcentaje de recuperaciéon de la aleacion. La
calidad, por otra parte se determina por las caracteristicas quimicas y mecanicas exigidas
por los estandares internacionales.

3.6.1 Comparacion de la recuperacion del metal

En la Figura 3.43 se muestra una comparacion entre los porcentajes de recuperacion
del metal por cada método de reciclado y aquellos obtenidos por estudios de otros autores
[55, 66]. Ademas, en la Figura 3.43 se exponen los valores de los porcentajes de
recuperaciéon obtenidos por cada método reciclado estudiado en el presente trabajo, pero
realizando la fusiéon de chatarra grande, limpia y seca (clase 1), mostrando que los
métodos son adecuados para reciclar magnesio y que las diferencias en los porcentajes de
recuperacion deben atribuirse a la chatarra que se encuentra contaminada con aceite y en
forma de virutas. El método de reciclado que menor porcentaje de reciclado de virutas
logré, fue el FV2. Por otra parte, el método FV1 fue el que tuvo una recuperacion del metal
con la incertidumbre mas estrecha (70 + 1 %); sin embargo, el método FV3 es aquél que
mostré el mayor porcentaje de recuperacion (82 * 4 %). Asimismo, se determind
posteriormente que el método combinado FV3-PyD, con una recuperacion del 73 + 9 % es
aquél que arrojé resultados de composicién quimica y propiedades mecanicas que logra
encuadrar la aleacién obtenida dentro de la norma.

—_ # Recuperacion logradaa
= 100 ecuperacion
= partir de virutas en el
= + + presente trabajo.
T, !
= 90 # Recuperacién logradaa
@ partir de chatarra clase 1
E 4 en el presente trabajo.
)
= 80 1 I Recuperacién lograda por
B otros métodos de reciclado.
="
5 L 3
Jor 70 +
P L 2
60
50 T T

FV1 Fv2 FV3 FV3-PyD

Método utilizado

Figura 3.43. Comparacion de la recuperacién porcentual de metal en cada método de
reciclado y valores obtenidos por otros autores para el reciclado de virutas usando otra
metodologia, que implica utilizaciéon de acetona, gases nocivos, pie de bafio y tecnologias
de fusion de mayor complejidad [55, 66].
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3.6.2 Comparacion de la composicion quimica

En los diagramas de la Figura 3.44 puede verse la variacién de los elementos quimicos
de las aleaciones recicladas por los diferentes métodos y los estandarizados por norma. Se
observa que los porcentajes principales que definen la aleacién de magnesio AZ91 (Al y
Zn) se encuentran dentro de los valores estandarizados para la aleacién AZ91(A) para
todos los métodos de reciclado. Si se aplica un criterio mas exigente en el caso del método
FV3-PyD el valor del Al se encuentra muy cerca del limite inferior, no obstante esto,
debemos rescatar que este valor cumple ampliamente con la norma para la aleacién
AZ91(B).

El contenido de Mn y Fe en los diferentes métodos varié notablemente. El método FV3
cumple con la norma para los contenidos de Fe, pero no cumple para el manganeso. Sin
embargo, si los contenidos de Fe exceden el 0,005 % en peso, se permite una relaciéon
entre Fe/Mn que no exceda el 0,032. De esta forma, la relacion Fe/Mn en el método FV3-
PyD (0,009 %/0,660 % = 0,014) cumple con la norma [5]. Por otro lado, el contenido de Si
solo se cumplié en el método FV3 para la norma de la aleacién de alta pureza AZ91(A).
Pero, en el caso del método FV3-PyD, el contenido de Si cumple para la normativa de la
aleacion AZ91(B).

El Cu y el Ni mostraron un incremento en todos los métodos de reciclado, respecto a la
norma para la aleacién de alta pureza AZ91(A), excepto para el método FV3, donde el Ni se
mantuvo invariante. Como se estudié en los antecedentes, tanto el Cu como el Ni no
pueden ser eliminados por métodos convencionales y la inica manera de disminuir sus
contenidos es por dilucién con aleaciones de magnesio libre de Cu y Ni, obtenidas por
destilacién [7, 17]. A pesar de ello, los contenidos de Ni y Cu obtenidos en las aleaciones
recicladas por los distintos métodos, cumplen con lo especificado para la aleaciéon de
menor pureza AZ91(B).

Para la suma de las trazas de diferentes elementos considerados como “otros” en la
norma, se cumplié con lo exigido en todos los métodos de reciclado. El resto de la aleacién
estd compuesta por magnesio, que se encuentra préoximo al 90 % en peso para todas
aleaciones obtenidas.
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Figura 3.44. Variaciéon del contenido de los elementos quimicos en las aleaciones
recicladas por los diferentes métodos y los correspondientes por norma. (a) Al. (b) Zn. (c)

Mn. (d) Fe. (e) Si. (f) Cu. (g) Ni. (h) Otros. (i) Mg. En algunos casos los intervalos de
confianza son menores al tamafio del simbolo y no se distinguen.
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En la Tabla 3.13 se resumen los valores de la composicién quimica de las aleaciones
recicladas en los diferentes métodos y aquellas estipuladas por norma.

Tabla 3.13. Composicion quimica de las aleaciones recicladas y estandarizadas [5].

% en peso (min. - max.)
Método : :
(:?.[1)6) & oz,(is) (:l;/,lor(:e] & 551] & 05,0107) @ E,[l):n) @ oI,\i;oe) Otros Mg
AZ91(A) normalizada 85- | 045 | min O 1 0005 | 00025 | 00001 | 0001 | resto
95 | 090 | 017 | 0004
AZ91(B) normalizada 8-10 | 0,3-1,0 - 0-0,03 | 0-03 | 0-020 | 0-0,010 | 0-0,01 | resto
FV1 851 | 0554 | 0,52 | 0,012 | 0,130 | 0031 | 0,0040 0,01 | 90,56
FV2* 8,80 | 0627 | 0230 | 0,017 | 0334 | 0124 | 0,0090 0,01 | 89,85
FV3 853 | 0,650 | 1,100 | 0,005 | 0,050 | 0031 | 0,0010 0,01 | 89,62
FV3-PyD 851 | 0,640 | 0,660 | 0,009 | 0070 | 0032 | 0,0040 0,01 | 90,06

*Los valores de la composicién quimica del método FV2 se consideraron como el promedio de los resultados de composicién
quimica de las variantes del método utilizando un desescoriado y un colado sin desescoriado previo a la colada.

3.6.3 Comparacion de las propiedades mecanicas

Las propiedades mecanicas no se midieron para el método FV1, porque se dificulté el
mecanizado de las probetas a partir de los lingotes obtenidos, ya que encontraban fragiles
por la gran presencia de macroporos e inclusiones. En los esquemas de la Figura 3.45, se
observa la variacién de las propiedades mecanicas de las aleaciones recicladas en
comparacion con los valores estandarizados para la aleacién AZ91 colada por gravedad en
coquilla metdlica. Se observa que los valores de resistencia maxima a la traccién, limite
practico de fluencia, elongacién porcentual, dureza y resistencia al impacto han sido
menores a los valores estandarizados para los métodos de reciclado FV2 y FV3. Sin
embargo, se observa un incremento sustancial de los valores al pasar del método FV2 al
método FV3. Lo cual pone de manifiesto una mejora importante en la calidad de las
aleaciones obtenidas por el método FV3. Cuando se efectué el método combinado FV3-
PyD, los valores de las propiedades mecanicas se pueden encuadrar dentro de la norma,
aunque, los mismos se encuentran en los limites inferiores establecidos.
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Figura 3.45. Variacién de las propiedades mecanicas de las aleaciones recicladas por los
diferentes métodos y los correspondientes por norma para la aleacion AZ91 colada por
gravedad en coquilla metalica. (a) Resistencia maxima a la traccién. (b) Limite practico de
fluencia. (c) Alargamiento porcentual. (d) Dureza Brinell. (e) Resistencia al impacto. En
algunos casos los intervalos de confianza son menores al tamafio del simbolo y no se
distinguen.

En la Tabla 3.14 se resumen los valores de las propiedades mecanicas de las aleaciones
recicladas en los diferentes métodos y aquellas estipuladas por norma.
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Tabla 3.14. Propiedades mecdanicas de aleaciones recicladas y estandarizadas [5].

Propiedades mecénicas
Aleacion Omix [MPa] | ooz [MPa] | A [%] HB | Impacto [J]
[+ 0,5 MPa] [£0,5MPa] | [+0,02%)] | [+1HB] [£0,1]]

AZ91 normalizada para colada

i L 2160 =110 22 55-70 3-6
por gravedad en coquilla metalica
Fv1 - - - - -
FV2 (sin desescoriado) 119,0 51,0 1,06 41 1,4
FV2 (con desescoriado) 122,0 54,0 1,07 42 2,4
FV3 152,0 99,0 1,70 55 2,8
FV3-PyD 162,0 111,0 2,00 68 32

¥

Los valores de referencia corresponden a la aleacion AZ91 original, esto es, no reciclada, por lo que constituyen en
realidad cotas superiores para las aleaciones recuperadas.

3.6.4 Conclusiones de la comparacion de los diferentes métodos de reciclado

Este trabajo intentd aportar, en un primer orden de aproximacion, un método de
reciclado de virutas de la aleacion de magnesio AZ91, contaminadas con aceite de
mecanizado (chatarra clase 5), buscando un proceso que se adecue al reciclado, dando
lugar a la formacién de nuevas preguntas y lineas de trabajo para mejorar y optimizar los
resultados obtenidos en el presente estudio. No se estudiaron de manera especifica y
detallada las relaciones o la sensibilidad de la microestructura con los parametros o
variables de trabajo, que sin duda afectan las condiciones quimicas, fisicas y
metalograficas de las aleaciones obtenidas. Estos estudios deberdn ser considerados con
detalle en un futuro, cuando se defina la metodologia del proceso de reciclado en una
mayor escala. Ademas, no se consideraron costos o andlisis financieros para determinar la
viabilidad econémica de los diferentes métodos, los que deberan ser llevados a cabo en
estudios futuros.

A modo comparativo, en la Tabla 3.14 se observa un resumen de los principales
parametros, variables, caracteristicas y resultados que se consideraron para los diferentes
métodos de reciclado estudiados. Se puede ver que los métodos que dieron mejores
resultados técnicos son el método FV3 y el método (FV3-PyD), los cuales en conjunto
pueden considerarse como una metodologia de reciclado eficiente desde el punto de vista
técnico, ya que se logré una recuperacion considerable del metal a partir de la chatarra en
forma de virutas por el método FV3, sumando buenas caracteristicas microestructurales y
mecanicas en el método FV3-PyD. Si bien existi6 un desajuste en la composicién quimica,
que genero incrementos en elementos como el Fe, Cu, Ni y Si, respecto a la aleacion de alta
pureza AZ91(A), la normativa existente permitié encuadrar la aleaciéon de magnesio AZ91
obtenida en el reciclado en otra categoria, de menor pureza, denominada AZ91(B), que
puede ser reutilizada [5].
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Tabla 3.13. Comparacién de los resultados obtenidos por los diferentes métodos de fusién.

i Métodos de reciclado
Variables y resultados técnicos
FV1 Fv2 FV3 FV3-PyD
Recuperacion de metal [%)] 70+1 67 7 82+4 73+9
Temperatura de trabajo [°C] 800 800-850 850 850
Tiempo promedio de proceso [min] 40 37 30 62
Consumo promedio de gas [m3] 0,24 0,185 0,180 0,375
Consumo de sales promedio [%/Kg de virutas] 15 5-10 10-12 20-22
Estructura metalografica (analisis cualitativo) NO APTO NO APTO NO APTO APTO
Composicidn quimica respecto a la norma para la
., NO APTO NO APTO NO APTO NO APTO
aleacién AZ91 (A)
Composicién quimica respecto a la norma para la
., NO APTO NO APTO APTO APTO
aleacién AZ91 (B)
Resistencia maxi la tracci6 lad
eSlS. encia I’fle.mma a aT raccién para colada en NO APTO NO APTO NO APTO APTO
coquilla metdlica [MPa]
Resistencia a la f i lad ill
e51’s 'enaa a aT uencia para colada en coquilla NO APTO NO APTO NO APTO APTO
metalica [MPa]
Elongacién porcentual a la fractura para colada en
. . T NO APTO NO APTO NO APTO APTO
coquilla metalica [%]
Dureza para colada en coquilla metalica [HB] ' NO APTO NO APTO NO APTO APTO
Resistencia al impacto para colada en coquilla
. N NO APTO NO APTO NO APTO APTO
metalica [J]

Los valores de referencia corresponden a la aleacion AZ91 original, esto es, no reciclada.

3.7 Seleccion de la metodologia de reciclado

A modo comparativo entre los procesos utilizados o propuestos para el reciclado de
magnesio a partir de chatarras y el proceso estudiado en el este trabajo de tesis, se
presentan los distintos diagramas de flujo de los procesos usados o propuestos en la
bibliografia y el desarrollado en este trabajo.

En la Figura 3.46 un esquema de una metodologia de reciclado de virutas, la cual utiliza
como limpieza de las virutas un método de centrifugado y evaporacion del aceite
remanente, seguido de una compactacién y posterior fusion mediante proteccién con gran
cantidad de sales, o gases activos SOz o SF¢ en su reemplazo como protecciéon durante el
reciclado [7, 42, 47,57, 58, 59, 60].

En la Figura 3.47 se muestra un esquema de un proceso hidrometaliurgico, el cual
podria ser aplicado al reciclado de virutas, que es utilizado frecuentemente en el reciclado
de escorias y espumas (chatarra clase 6 y clase 7) que se producen en la industria primaria
del magnesio. El proceso consiste en una disolucién del magnesio mediante &cido
clorhidrico (HCI), para obtener cloruro de magnesio (MgCl,) y otros compuestos. El MgCl,
puede ser utilizado posteriormente como carga de las celdas electroliticas para obtencién
de magnesio mediante electrolisis en sales fundidas [42].

Por otra parte, en el esquema de la Figura 3.48, se muestra un método de reciclado de
virutas de la aleacion AZ91 que utiliza una limpieza con etanol, seguido de una
compactacion por extrusiéon angular y posterior fusién en horno mediante vacio y
atmosfera de Argén para su proteccion frente a la oxidacion [66].
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En la Figura 3.49 se muestra un esquema de otra alternativa utilizada en el reciclado de
magnesio y que puede ser aplicada a virutas, y consiste en una limpieza exhaustiva de las
virutas con la posterior destilacién en vacio y obtencion de aleaciones de Mg-Zn [54, 67].

Por ultimo, en la Figura 3.50 se observa un esquema de un proceso desarrollado
recientemente en Alemania, el cual propone la fusién de las virutas a partir de su limpieza
con acetona y su compactacién en forma de briquetas, seguidas de un precalentamiento en
una solucién hirviendo de dicromato de potasio (K:Cr.07), seguidas de una fusién que
consiste en la incorporacién de las briquetas dentro de un crisol, el cual contiene la
aleaciéon AZ91 en estado liquido, la cual ha sido fundida previamente a modo de pie de
bafio a partir de trozos grandes, limpios y secos (chatarra clase 1), utilizando una
proteccién con una mezcla de Aire-CO;-SF¢ para la protecciéon frente a la oxidacién [55].

Materia prima
(virutas dela aleacion AZ91
contaminadas con aceite
mineral de mecanizado)

V

Centrifugacién

v

Eliminacidn de aceite por
evaporacién del aceite a 200-430°C

v

Compactacion de virutas en
matriz con prensa hidraulica

] - 0,
rt‘:;g:fg:azﬂzs gi%goo/g]l?/ Preparacion de la carga en crisol de Briquetas de virutas
. & zuoe acero para su fusion compactadas
asistido por CO,, N, 0 Ar \l,

Fusion a 740-830 °C

v

Coladaen lingotera de
fundicién de hierro

!

Lingotes de 12 fusién

v

Mezclade Refinacion del Fe / Ajuste dela
sales composicion quimica (700-750 °C)

!

Purificacién de particulas
(sales/filtracion)

| Desgasificacion H Inyeccion de Ar/Cl,

Mgnesium Electron | Colada |
(Canadd - EEUU-Inglaterra)

Afio: 2006 - 2008 \l/

Recuperacién: no especificada | Aleacién AZ91(A) |

Figura 3.46. Metodologia de reciclado utilizando centrifugado y evaporacion del aceite
remanente en las virutas, compactacion y fusién mediante proteccién con gran cantidad de
sales, o gases activos SO, o SFs en su reemplazo como proteccién durante el reciclado [7,
42,47,57, 58,59, 60].
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Materia prima
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Figura 3.47. Proceso hidrometaldrgico, utilizado en el reciclado de escorias y espumas

(chatarra clase 6 y clase 7) que se producen en la industria primaria del magnesio, el cual

podria ser aplicado al reciclado de virutas. Consiste en una disolucién del magnesio

mediante HCl, y obtencién de MgCl,. Posteriormente, el MgCl, es usado como carga de las

celdas electroliticas para obtencion de magnesio mediante electrolisis [42].

R.Ye. Lapovok and P.F. Thomson
Monash University - Australia
Afio: 2004

Recuperacién: 92 %
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Figura 3.48. Esquema de una metodologia estudiada para el reciclado de virutas de la

aleaciéon AZ91 utilizando una limpieza con etanol, seguido de una compactacién por

extrusion angular y posterior fusiéon en horno mediante vacio y atmosfera de Argén para

su proteccidn frente a la oxidacion [66].
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Materia prima
(virutas dela aleacion AZ91
contaminadas con aceite
mineral de mecanizado)

Limpieza H Acetona/Cloroetano

Compactacion de virutas en
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v

Destilacion en vacio (900-1100 °C)
(p<0,1tor)

v

| Condensacion |

I

| Lingotes de aleacion Mg-Zn |

Gas S0, o SFy, asistido Preparacion dela aleacién y ajuste
. . Aleantes
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Mezdadesales | ——>]  Refinacion del Fe (700-750 °C) |

Purificacion de particulas
(sales/filtracion)

| Desgasificacién H Inyeccién de Ar/Cl,

Patent US20130152734 A1 - \l’
Uday B. Pal - (EEUU) | Colada |
Afio: 2013 \]/
Recuperacién: no especificada | Aleacion AZ91(A) |

Figura 3.49. Esquema de reciclado aplicando una limpieza con acetona y una posterior
destilacidn en vacio, obteniéndose aleaciones de Mg-Zn [54, 67].

Materia prima
(virutas dela aleacién AZ91
contaminadas con aceite
mineral de mecanizado)

v
Limpieza H Acetona
v

Compactacion de virutas en
matriz con prensa hidraulica

Aleacion AZ91 en trozos
grandes, limpiosy secos \]/ \l/
(chatarra clase 1) Fusion dela aleacion Precalentamiento de virutas
AZ91 como pie de bafio compactadas en dicromato de potasio

Gas SFg, asistido por |
Airey CO,, |

Gas SF;, asistido por Aire Incorporacion de virutas Virutas compactadas
y CO,, compactadas en pie de bafio precalentadas
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Ohmann, S, Ditze, A, Scharf, C.
(Instituted of Metallurgy - Alemania) \L

Ano: 2014

R 61 90 % Lingotes (composicién quimica
ecuperacion: 0

fuerade especificacion)

Figura 3.50. Fusion de virutas a partir de su limpieza con acetona y compactacién, seguida
de un precalentamiento en K,Cr;07, y posterior fusién que consiste en la incorporacion de
las briquetas dentro de un crisol que contiene la aleacién AZ91 en estado liquido, fundida
previamente a modo de pie de bafio (chatarra clase 1), utilizando una proteccidén con una
mezcla de Aire-CO,-SF¢ para la proteccién frente a la oxidacién [55].
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Finalmente, a partir los métodos estudiados y seleccionados en el presente trabajo para
la preparacion previa de las virutas, junto al andlisis de los principales resultados
arrojados por los métodos de reciclado por fusiéon desarrollados, se eligié una metodologia
de reciclado alternativa a las existentes, mediante el uso y modificaciéon de métodos
convencionales de reciclado de magnesio, aplicado a virutas de la aleacién de magnesio
AZ91, contaminada con aceite de mecanizado (chatarra clase 5), las cuales provienen de la
industria automotriz. En la Figura 3.51 se detalla de manera especifica la metodologia de
reciclado planteada en el presente trabajo. Se puede observar el proceso de reciclado
completo, partiendo de la chatarra utilizada como materia prima, hasta obtener el metal,
en forma de lingote, que podria ser utilizado para fabricar otros productos o para procesos
posteriores de refinacion y preparaciéon de aleaciones.

Materia prima
(virutas dela aleacion AZ91
contaminadas con aceite
mineral de mecanizado)

Agua Doblelavado a temperatura Detergente
corriente ambiente con detergente no idnico noiénico

v

Secado de las virutas
en muflaa 120°C

v

Compactacion de virutas en
matriz con prensa hidraulica

Mezcla de sales Preparacion de la carga en el crisol Briquetas de virutas
(10-12%) para fusién (método FV3) compactadas

Fusién a 850 °C Argén grado 5.0

Coladaen lingotera de
fundicion de hierro

v

Lingotes de 12 fusion

v

Mezcla de sales Preparacion dela carga en el crisol Lingotes de
(10 %) para purificacidon y desgasificacion 12 fusion

| Fusion a 850 °C Argén grado 5.0
| Desgasificacion

Coladaen lingotera de
fundicién de hierro

Lucci, R. O. (Universidad Tecnoldgica \l/

Nacional - Argentina)

Afio: 2015 Lingotes de 22 fusion
Recuperacién: 73+ 9 % Aleacion AZ91(B)

Figura 3.51. Detalles de la metodologia propuesta en el presente trabajo para reciclar
chatarra en forma de virutas de la aleacién de magnesio AZ91, contaminada con aceite de
mecanizado (chatarra clase 5).
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Capitulo 4

Conclusiones

4.1 Resumen de los principales desarrollos

En esta tesis se propuso el desarrollo de un método de reciclado de virutas de
mecanizado de la aleaciéon de magnesio AZ91, contaminadas con aceite de corte mineral
(chatarra clase 5). Este desarrollo se llevd a cabo a través de diferentes etapas, que se
sucedieron de manera secuencial con el avance en los experimentos.

En una primera etapa, se estudiaron las caracteristicas de la chatarra en forma de
virutas contaminadas con aceite que serian utilizadas como materia prima. Se analiz6 la
forma, tamafio y area superficial de las virutas. Se estudié la eficiencia de diferentes
métodos de limpieza, tales como el lavado con acetona, éter de petrédleo y detergente no
iénico. Se desarrolld y evalu6é un nuevo método de limpieza de las virutas amigable con el
medio ambiente, diferente a los reportados por otros autores, mediante un doble lavado a
temperatura ambiente con detergente no i6nico. Ademas, se determinaron las condiciones
apropiadas para el acondicionamiento de las virutas previo a su fusién a través de un
método de secado y posterior compactacion de las virutas limpias y secas, donde se
estudiod la densidad de las virutas compactadas en funcién de las cargas de compactacion.
Se seleccion6 la relacion 6ptima entre la carga de compactacion y la densidad de las
briquetas a utilizar en las experiencias posteriores. A partir del analisis de los resultados
obtenidos en las experiencias de limpieza, secado y compactacion, se seleccioné el proceso
que optimiza estos pasos, previos a los estudios de reciclado por fusiéon de las virutas de
la aleacién de magnesio AZ91.

En una segunda etapa, se efectuaron experiencias de reciclado de las virutas por fusion.
Para evaluar la eficiencia de las experiencias de fusion se determinaron las cantidades de
metal recuperado y su estructura metalografica, composiciéon quimica, resistencia a la
traccion, dureza y resistencia al impacto; que fueron comparadas con los valores
estandarizadost.

En primer lugar, se inici6 el reciclado de las virutas con el método de reciclado FV1.
Este, consistié en la fusién de las virutas mediante un horno calentado por resistencia
eléctrica, bajo una atmoésfera protectora de gas Ar - 20 % CO,, en reemplazo a las
protecciones basadas en SO; y SFe, junto a una mezcla de sales, con una cantidad y
composicion quimica definida en la Tabla 2.2 de la seccion 2.5.4, que fue seleccionada

t Para el caso de las propiedades mecanicas, los valores de referencia corresponden a la aleacion AZ91 original, esto es, no reciclada, por lo que
constituyen en realidad cotas superiores para las aleaciones recuperadas.
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mediante estudios realizados en investigaciones anteriores por el laboratorio de
Ingenieria Metalurgica, de la Universidad Tecnolégica Nacional, Facultad Regional
Coérdoba, y aquellas sales recomendadas por la bibliografia para métodos convencionales
de fusion. La fusion se realizd en un crisol de acero SAE 1010, se trabajé a una
temperatura de 800 °C y se col6 el metal recuperado en lingotera de grafito para su
estudio.

A partir del andlisis de los resultados del método FV1, se decidi6 incorporar cambios en
el método de fusion para evitar algunos inconvenientes surgidos en los ensayos. De esta
manera, se llevd a cabo, en segundo lugar, el método de reciclado FV2.

El método FV2 consistié en una fusion de las virutas en un horno calentado por
resistencia eléctrica, bajo una atmésfera protectora de gas Ar grado 4,8 (Ar: 99,998 %
minimo en volumen), como reemplazo de la mezcla de gases Ar-CO;, con la finalidad de
evitar la oxidacion de las virutas, junto a una mezcla de sales, con una cantidad y
composicidon quimica definida en la Tabla 2.2 de la seccion 2.5.4. La fusién se realizé en un
crisol de acero SAE 1010. En este método se realizaron diferentes ensayos exploratorios.
Se trabajé a una temperatura de 800 °C y se elevo la temperatura de colada del metal a
850 °C, tanto para mejorar la coalescencia de las virutas fundidas con la masa liquida e
incrementar la fluidez de la escoria, como promover la separaciéon del metal liquido por
decantacion. Ademas, para evitar fallas y accidentes en el proceso de colada del metal, se
utilizaron lingoteras de hierro fundido de mayor capacidad, que permitieron no solo
mejorar la colada, sino extraer muestras para ensayos quimicos, metalograficos y
mecanicos de un mismo lingote. También, con el fin de evitar la aparicién de escoria
atrapada en el metal colado, se ensayaron dos variantes de colada del metal en el método
FV2. Una primera variante consisti6 en efectuar un desescoriado previo a la colada del
metal, utilizando una espumadera de acero SAE 1010 (ver Figura 2.14, seccién 2.5.1). La
segunda variante, consistio en colar directamente el metal sin desescoriado previo.

A partir del andlisis de los resultados del método FV2, se decidié incorporar cambios en
el método de fusidn. De esta forma, se llevo a cabo, en tercer lugar, el método de reciclado
FV3.

El método FV3 consistio en la fusion de las virutas en un horno calentado por
resistencia eléctrica, bajo una atmdsfera protectora de gas Ar de mayor pureza al usado en
el método FV2 (Ar: 99,999 % minimo en volumen) para mejorar la protecciéon frente a la
oxidacion. Al mismo tiempo, se utilizé una mezcla de sales diferente a la empleada en los
métodos FV1 y FV2, donde se incorpor6 una mezcla de sales que posee mayor densidad
que el magnesio fundido y trabaja en el fondo del crisol, permitiendo una mejor
separacion entre el metal y la escoria durante la colada. Ademas, la mezcla de sal
incorpora Mn al bafio liquido, que es usado para disminuir el hierro que aparece como
impureza en la aleacion AZ91. La cantidad utilizada y la composiciéon quimica de las sales
esta definida en la Tabla 2.2 de la seccion 2.5.4. Esta técnica de protecciéon combinada (gas
Ar y mezcla de sales) para la fusion del metal es original, no habiendo antecedentes
bibliograficos de su uso para este proceso de reciclado. Por otro lado, se decidi6 cambiar el
crisol de acero SAE 1010 utilizado en los métodos FV1 y FV2 por un crisol de acero
inoxidable AISI 310, para disminuir la corrosién del crisol por las sales y alargar su vida
util. Se trabaj6 a una temperatura de 850 °C, con el fin de facilitar la fusién y mejorar la
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fluidez de la escoria y promover su separacién del metal liquido por decantacién. Se col6 el
metal recuperado en lingotera de hierro fundido, sin realizar un desescoriado previo a la
colada.

A partir del analisis de los resultados del método FV3, se decidié realizar una limpieza
de las inclusiones y porosidades que se detectaron en la estructura metalografica. Asi, se
llevé a cabo, en cuarto lugar, el método de purificacidn y desgasificacién FV3-PyD.

El método FV3-PyD consisti6 en una refusion de las aleaciones recicladas por el método
de fusion FV3. Se efectué en un horno calentado por resistencia eléctrica, bajo una
atmoésfera protectora de gas Ar grado 5.0 (Ar: 99,999 % minimo en volumen), con la
finalidad de evitar la oxidacion durante la fusiéon. Al mismo tiempo, se utilizé una mezcla
de sales diferente a la utilizada en los métodos FV1, FV2 y FV3. La mezcla de sales
utilizadas para la purificacidn fue desarrollada y probada por primera vez en este trabajo
de tesis. La mezcla de sales incorpor¢ tetraborato de sodio o bérax (Na:B407), el cual es
una sal fundente y purificadora, aporta boro al bafio liquido, el cual reacciona con el hierro
disuelto para formar boruro de hierro que pasa a formar parte de la escoria [55]. La
cantidad y la composicion quimica de las sales esta definida en la Tabla 2.2 de la seccién
2.5.4. Se utiliz6é un crisol de acero inoxidable AISI 310 para la fusion. Se trabajé a una
temperatura de 850 °C y se efectué un insuflado con gas Ar dentro del bafio liquido para
realizar la desgasificaciéon del metal. Posteriormente, se cold el metal en lingotera de
hierro fundido, sin realizar un desescoriado previo a la colada.

El nimero de experiencias de fusién con el método FV3-PyD fue menor que en los
métodos anteriores, porque parte de los lingotes de la aleaciéon obtenida con el método
FV3 se mecanizé para obtener muestras, produciendo nuevamente virutas, las cuales no se
utilizaron en la purificacién y desgasificacion. Es decir, solo se utilizaron restos de lingotes
obtenidos previamente por el método FV3, como se puede ver en la Figura 2.20.

A partir del andlisis de los resultados obtenidos se estableciéo un método de reciclado
por fusiéon con la combinacién de los métodos de reciclado FV3-PyD.

Finalmente, a través de los métodos seleccionados de preparacién y optimizacién
previa de las virutas, junto a los métodos de reciclado por fusiéon desarrollados mediante
el uso y modificaciones alternativas de métodos convencionales de reciclado de magnesio,
se logro establecer una metodologia adecuada para el reciclado de virutas de la aleacion
de magnesio AZ91, contaminada con aceite de mecanizado (chatarra clase 5),
provenientes de la industria automotriz.
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4.2 Conclusiones finales

4.2.1 Conclusiones especificas

A través del estudio de las diferentes etapas establecidas para el desarrollo de la
metodologia de reciclado de virutas de la aleacién de magnesio AZ91, contaminadas con

aceite mineral, se pudieron extraer las siguientes conclusiones especificas:

= Mediante la caracterizacion de las virutas utilizadas como materia prima para este
trabajo, se establecié que las mismas presentan un aspecto de laminillas de superficie
rectangular, el tamafio de las mismas se encontré distribuido como un 50 % en
tamafios comprendidos entre 3,36 + 0,01 mm y 0,50 + 0,01 mm. El 50 % restante de las
virutas son menores a 0,50 + 0,01 mm (500 + 10 um). La superficie de las virutas fue de
22 +2mz/g.

= Se estudiaron diferentes métodos de limpieza de las virutas contaminadas con aceite
mineral, se determind el tipo y la cantidad de solvente a emplear para su lavado, se
estableci6 la temperatura de lavado, el tiempo de lavado y el tiempo de enjuague. Se
seleccion6 un nuevo método propuesto como limpieza, que eliminé el 5,1 + 0,2 % de
aceite de las virutas, efectuado mediante un doble lavado a temperatura ambiente con
detergente no idnico. Este procedimiento, original del presente trabajo, tiene la ventaja
de un impacto ambiental relativamente bajo, respecto a otros métodos reportados.

= Se establecio un método de secado de las virutas lavadas, mediante calentamiento en
mufla eléctrica a temperatura de 120 + 5 °C durante 60 minutos. De esta forma se
obtuvo virutas secas con un menor grado de aceite contaminante.

= Se estudiaron las condiciones de compactacion de las virutas, para ello se analizé la
relacion entre las densidades de las briquetas con la carga de compactacién aplicada;
de esta forma se determiné una densidad de trabajo de las briquetas de 1,50 + 0,05
g/cm3, para una carga de compactacién comprendida entre 60-80 t, que representa un
80 % de la densidad teorica de la aleacién AZ91, la cual se encuentra entre 1,81-1,84
g/cm3. Esto permiti6 un manejo apropiado de la viruta en las operaciones de reciclado
y una disminucion de la relacion superficie/volumen durante la fusion.

= Se desarrollaron y evaluaron cuatro métodos correlacionados entre si para el reciclado:

a. FV1: fusién de virutas de la aleacion AZ91, utilizando como proteccién contra la
oxidacion una atmdsfera de gases Ar - 20% CO.y mezcla de sales.

b. FV2: fusién de virutas de la aleacion AZ91, utilizando como proteccién contra la
oxidacion una atmdsfera inerte de gas Ar (grado 4.8) y mezcla de sales.

c. FV3: fusidn de virutas de la aleaciéon AZ91, utilizando como protecciéon contra la

oxidacion una atmdsfera de gas Ar (grado 5.0) y mezcla de sales alternativas.
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d. FV3-PyD: purificacion y desgasificacion de las aleaciones obtenidas en el reciclado
de virutas por el método FV3, utilizando como proteccién contra la oxidaciéon una
atmosfera de gas Ar (grado 5.0), como purificacién se usé una mezcla de sales
alternativas probadas por primera vez en esta tesis, y como desgasificacién se utilizé

el insuflado de gas Ar en el metal liquido.

Se determinaron las cantidades recuperadas por los diferentes métodos de reciclado y
se caracterizaron las aleaciones recicladas a través de analisis quimicos, metalograficos
y mecanicos. De esta forma, se establecié la cantidad y la calidad de la aleacién
resultante que fue contrastada con los valores estandarizados. El analisis de estos

resultados permitid extraer las siguientes conclusiones:

= El método de reciclado FV1 arroj6 un porcentaje de recuperacion de 70 + 1 %, pero
las condiciones de operaciéon durante la fusién gener6 aleaciones con desajustes
quimicos y de elevada fragilidad por la presencia de poros e inclusiones.

= El método de reciclado por fusiéon FV2 dio los menores porcentajes de recuperacion
de virutas (67 + 7 %). Ademas, las aleaciones obtenidas presentaron desajustes en la
composicién quimica y las propiedades mecanicas estuvieron por debajo de las
utilizadas como referencia. Sin embargo, este método se utilizé para explorar
diferentes condiciones de fusion y colada que permitio ajustar la técnica de fusion de
virutas y generar un nuevo método de fusién, denominado FV3.

= El método de reciclado FV3 arrojé los mejores resultados respecto al porcentaje de
metal recuperado a partir de virutas (82 * 4 %). Sin embargo, este método no
permitié obtener una aleacién con las caracteristicas quimicas y mecdanicas
esperadas.

= Las aleaciones obtenidas mediante el método FV3-PyD mostraron una
microestructura similar a la aleacién de magnesio AZ91 de referencia.

= El rendimiento del método FV3-PyD result6 del 73 + 9 %.

= La composicién quimica de las aleaciones recicladas mediante el método FV3-PyD
presenta ligeras diferencias en los contenidos de Si, Fe, Cu y Ni, por encima de los
valores maximos especificados para la aleacion de alta pureza AZ91(A), pero dentro
de los limites correspondientes a otra categoria designada como AZ91(B), de menor
pureza, también apta para su reutilizacion.

= Las propiedades mecanicas de las aleaciones recicladas mediante el método FV3-
PyD cumplieron con las especificaciones correspondientes a la aleacién AZ91

original (no reciclada) utilizada como referencia.
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4.2.2 Conclusiones generales

En esta tesis se propuso el desarrollo de una metodologia de reciclado de magnesio, a
partir de virutas de mecanizado de la aleacién AZ91, provenientes de la industria
automotriz, contaminadas con aceite mineral. Las conclusiones mas importantes de este

trabajo fueron:

= Se cumplieron con las expectativas previstas en los objetivos planteados como
desarrollo de este trabajo de tesis, ya que se desarrollé una metodologia para efectuar
el reciclado de virutas de la aleacién de magnesio AZ91, contaminadas con aceite
mineral (chatarra clase 5). El proceso comprende dos etapas principales, una de
preparacion previa de la viruta que incluye la limpieza, secado y compactacion, para su
optimizacién; y una etapa posterior de fusion, purificacion y desgasificacion.

= Se desarroll6 un nuevo método de limpieza de las virutas, basado en un doble lavado a
temperatura ambiente con detergente no i6nico, que se presentd como una alternativa
a aquellos que utilizan otros solventes fuertes de mayor impacto ambiental.

= A diferencia de lo que reportan otros autores, se logré el reciclado por fusién mediante
un método que recicla una carga compuesta en su totalidad por virutas, sin la necesidad
de realizar una mezcla de virutas con trozos de metal de mayor tamafio como pie de
bafio para su fusion.

= Se probo la eficacia de una protecciéon combinada durante la fusiéon (gas inerte Ar y
mezcla de sales) como protecciéon contra la oxidaciéon. De esta forma, se lograron
resultados comparables (en rendimiento y calidad de la aleacién reciclada) a aquellos
obtenidos por otros métodos, potencialmente perjudiciales para el medio ambiente.

= Se utiliz6 un porcentaje de sales del orden del 10-12 % respecto al peso de las virutas a
reciclar, y un 10 % para el caso de sales para la etapa de purificacién y desgasificaciéon
(~ 20 % en total). Esto representa una importante disminucién en el consumo de estos
compuestos frente a otros métodos de reciclado basados en sales, que utilizan entre el
50-60 % respecto al peso de chatarra a reciclar.

= El método de reciclado seleccionado utiliza ademas de sales, gas inerte Ar de alta
pureza como proteccion durante la fusion. El uso de Ar permitié reemplazar el uso de
atmosferas protectoras con gases activos, tales como el SO, y SFs, que son utilizados en
otros métodos de fusion, los cuales son tdxicos, corrosivos y nocivos para el medio
ambiente.

= A través del método de reciclado desarrollado para fundir las virutas, se logré un
porcentaje de recuperacion de 82 + 4 % en una primera etapa de fusién de las virutas
(método FV3), de 89 * 4 % de recuperacién para un proceso posterior de purificacién y
desgasificacion, dando una tasa de recuperacion global del 73 + 9 % para el método
combinado FV3-PyD. Si bien estos valores son menores a los reportados por otros

autores para el reciclado de virutas de magnesio (~ 90 %), este método presenta la
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ventaja de usar instalaciones de baja complejidad, reemplazar agentes nocivos
utilizados en otros procesos de reciclado y encuadrar la aleacién obtenida dentro de los
estandares internacionales. Por lo tanto, se puede considerar que la recuperacion
lograda es satisfactoria, dadas las caracteristicas de este residuo que hacen que su
tratamiento sea altamente complejo.

= La composicion quimica de la aleacion reciclada resultante del proceso desarrollado no
logré cumplir con las expectativas de los estdindares mas exigentes, establecidos para
lingotes de alta pureza de la aleacién AZ91(A). Sin embargo, la aleacién obtenida en el
reciclado pudo encuadrarse en una aleacién con menor exigencia quimica, denominada
AZ91(B), la cual es también apropiada para su reutilizacion.

= Las aleaciones recicladas mediante la metodologia desarrollada en este trabajo
mostraron propiedades mecanicas comparables a aquellas correspondientes a la

aleacion original AZ91 (sin reciclar) que figuran en las normas.

4.3 Recomendaciones para estudios futuros

En este trabajo se propuso desarrollar las caracteristicas basicas de una metodologia de
reciclado que permita alcanzar porcentajes de recuperacién y propiedades fisico quimicas
compatibles con las normas de referencia. Los resultados indican que se alcanzd el
objetivo propuesto y se estableci6 la factibilidad técnica del reciclado de virutas de la
aleacién de magnesio AZ91, utilizando los métodos combinados de reciclado por fusién de
virutas FV3, junto a la aplicacién posterior purificacion y desgasificacion (FV3-PyD). Sin
embargo, para incrementar aiin mas el porcentaje de recuperacion y obtener la aleacion
AZ91(A) (estandares mas exigentes), es necesario continuar las investigaciones hasta aqui

realizadas. Para ello, se plantean las siguientes recomendaciones:

= Trabajar en la optimizacion del proceso de fusidn, estudiando la sensibilidad de la
cantidad y/o calidad del metal recuperado al tipo de sales y a la proporciéon de éstas
con respecto al contenido de metal.

= Trabajar en el desarrollo de la purificaciéon y ajuste de la composiciéon quimica de las
aleaciones, para conseguir lo que demandan los estandares mas exigentes.

= Efectuar estudios de sensibilidad de las propiedades microestructurales, quimicas y
mecanicas a las variables del proceso de reciclado, como por ejemplo temperatura de
proceso, temperatura de colada y condiciones de enfriamiento

= Ajustar el proceso de reciclado y las propiedades obtenidas, correlacionando distintas
variables de dicho proceso con la densidad de inclusiones, tamafio, fases y poros
presentes.

= Evaluar las propiedades de las aleaciones obtenidas a partir del método de reciclado

frente a la corrosion con miras a diferentes posibles aplicaciones.
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Realizar el estudio y disefio a escala piloto del proceso, para posibles implementaciones
a mayor escala.

Realizar el andlisis de viabilidad econémica del método desarrollado, ya sea a escala
piloto o a escala industrial, para posibles implementaciones.

Llevar a cabo estudios de impacto ambiental de los métodos de reciclado, a fin de
establecer la factibilidad de su aplicacién en este aspecto.

Efectuar estudios para el tratamiento, valorizaciéon y utilizacion de los residuos
generados en los procesos de fusion, como ser los gases emitidos y las escorias

generadas.
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Anexo I

Resultados de la fusion a partir de trozos grandes, limpios y secos de carcasa

de la aleacion AZ91 (chatarra clase 1), mediante los métodos FV1, FV2 y FV3.

Resultados de las experiencias de fusion por el método FV1

Numero de Carga en el crisol Peso de metal obtenido | Rendimiento en la fusion
(Trozos grandes, limpios y secos de AZ91)
ensayo [+ 0,01 g] [£0,01g] [+ 0,1 %]
1 190,05 171,23 90,1
2 206,70 191,59 92,7
3 188,22 170,41 90,5
4 193,42 176,08 91,0
5 211,78 193,80 91,5
6 203,67 190,02 93,3
7 207,25 190,89 92,1
8 196,28 180,50 92,0
9 198,16 178,74 90,2
10 209,18 197,21 94,3
Rendimiento promedio de la fusién para un intervalo de confianza del 95 % 92+1%

Resultados de las experiencias de fusion por el método FV2

Numero de Carga en el crisol Peso de metal obtenido | Rendimiento en la fusién
(Trozos grandes, limpios y secos de AZ91)
ensayo [+ 0,01 g] [+0,01g] [+ 0,1 %]
1 416,60 361,32 87,8
2 383,11 358,91 93,7
3 375,29 358,41 95,5
4 426,72 402,04 94,2
5 380,60 371,79 97,7
6 434,27 420,02 96,7
7 369,92 347,84 94,0
8 391,54 383,50 97,9
9 409,11 380,21 92,9
10 376,38 359,20 95,4
Rendimiento promedio de la fusién para un intervalo de confianza del 95 % 95+2%
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Resultados de las experiencias de fusion por el método FV3

Carga en el crisol

Namero de Peso de metal obtenido | Rendimiento en la fusién
(Trozos grandes, limpios y secos de AZ91)
ensayo [+ 0,01 g] [+£0,01g] [+ 0,1 %]
1 426,90 402,81 94,4
2 475,29 463,57 97,5
3 413,39 409,80 99,1
4 512,52 476,37 929
5 393,86 369,91 939
6 439,71 411,01 93,5
7 496,70 463,88 93,4
8 459,12 451,23 98,3
9 387,75 381,07 98,3
10 436,65 430,10 98,5
Rendimiento promedio de la fusién para un intervalo de confianza del 95 % 96+2%
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Anexo Il

A. Error en los patrones de calibracion por espectrometria de chispa

Analytical Data
Sample Al
1 9.02
2 8.88
3 8.90
4 9.04
5 9.04
6 8.97
7 -
8 8.96
9 8.97
Mean 8.973
Std Dev 0.060
Sample Ni
1 0.002
2 -
3 0.002
4 <0.01
5 -
6 0.001
7 <0.002
8 0.001
Mean 0.0015
Std Dev 0.0006

Percentage element by weight

Zn

0.70
0.685
0.73
0.69
0697
0.71

0.70
0.68

0.699

0.016

Ca

<0.001
0.0008

0.0005

0.0004
<0.002

0.0005

0.0001

Mn

0.14
0.158
0.14

0.149
0.14
0.16
0.15
0.16

0.150

0.009

Sn

0.002

0.003
<0.01

0.003
0.002
0.003

0.0026

0.0005

Cu

0.005
0.0062
0.007
<0.01
0.006
0.006
0.006

0.0080

0.0062

0.0011

Pb

0.005
0.0032
0.005
0.003

0.002

0.0036

0.0013

Si

0.039
0.05

0.055
0.042

0.05

0.047

0.007

Be
0.0008
0.0005

0.0007
0.00068
0.0007
0.0009

0.00073

0.0010

Revision 1
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Fe

0.004

0.006
<0.01
0.004
0.003

0.004

0.0042

0.0011

Sr

<0.001

<0.0002

<0.0001

<0.0001
<0.002

<0.0001
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B. Informe de Calibracion del Espectrometro del Laboratorio Central de

Volkswagen Argentina Centro Industrial Céordoba

Niunero de ID: 0051 Equipo: Espectrometro de chispa
Buscar ID z
Ultima Verificacion:  05/12/12 Frecuencia Fecha de Alerta: 05/11/13
: : en meses:
Status: OK Préxima Verificacion:  05/12/13 12 Anticipo en mes 1
Marca: Spectro BT N° 3853 Ultima calibrado realizada por:
Modelo: Spectrolab-MS N EPUS / N° Serie: A10094 Laboratorio Central

(Posee patrones adecuados? Si Ubicacién: Sala de Espectrometria

Insumos: Patrones para calibracién - insumos varios. Analista Responable de kquip:

IE N 2.09-003 Manual:  Si AGUIRRE, D.

(Euipo sujeto a Inspeccion?  Si Ll df’ 05/12/13 EICEUEnEls By (Requiere control de mediciones? No
In.s'p ecclonm: en mes
Comentario: Type: LAVWAI18A
Ordenes emitidas del equipo Total de ordenes emitidas: 9
Orden ¢ Estado  Tipo Resultado ID N Equipo Responsable Fechade Aper  Fecha de Cierr  N° de informs Observacion %
00110 Cerrada Vel Aprobado 0051 Espectrometro de chispa AGUIRRE, D, 27111109 02f11/09 20695
00241 Cerrada  Inspec.  Aprobado 0051 Espectrometro de chispa AGUIRRE, D. 18/05{10 2005710 Sin informe
00433  Cerrada Verific.  Aprobado 00s1 Espectrometro de chispa AGUIRRE, D, 05/10{10 20{10{10 26878
00561  Cerrada Inspec,  Aprobado 0051 Espectrometro de chispa AGUIRRE, D, 26[04{11 18{05f11 sin informe
00766  Cerrada Verific.  Aprobado 0051 Espectrometro de chispa AGUIRRE, D, 07/11/11 301111 34040 se retrazo la verificacion f
01007  Cerrada Inspec.  Aprobado 0051 Espectrometro de chispa AGUIRRE, D, 18/08{12 20/08/12 sin informe
01137  Cerrada Verific.  Aprobado 0051 Espectrometro de chispa AGUIRRE, D, 271112 05f12/12 40611
01296  Cerrada Inspec. Aprobado 0051 Espectrometro de chispa AGUIRRE, D. 04/06/13 05/06/13 o e
01539  Cetrada Modificac Modficado 0051 Espectrometro de chispa SCORZA, R, 27092013 27/09/2013  Sin Informe El dia: 27/09{2013Por el 1
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