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Resumen—En los Gltimos tiempos se ha experimentado un aumento en la demanda de aleaciones de magnesio en la industria
aeroespacial y automotriz debido a su bajo peso. La reduccion de peso se considera la mejor opcién para disminuir el consumo de
combustible y las emisiones de CO,. El presente trabajo tuvo como objetivo el desarrollo de un método que permita la recuperacion de la
viruta de aleacion de magnesio AZ91D, producto del mecanizado de autopartes mediante técnicas de pulvimetalurgia, con la finalidad de
poderlo aplicar en componentes estructurales aeroespaciales. Las variables analizadas fueron: granulometria del polvo, presion de
compactacion y condiciones del sinterizado. Se determind experimentalmente el valor éptimo de cada variable evaluando la resistencia
méaxima a la compresion del producto final. Luego se utilizd este material como matriz para la fabricacion de un material compuesto de
matriz metdlica utilizando como refuerzo materiales cerdmicos y metalicos. La maxima resistencia a la compresion que se obtuvo para la
matriz metalica fue de 220MPa y corresponde a probetas fabricadas con polvo de granulometria -90um, compactadas a 575Mpa,
sinterizadas a 600°C durante 2hs. Por su lado, el material compuesto que mejores propiedades brindé fue aquel con un 10% en peso de
hidruro de titanio como refuerzo. Esto permitid obtener una resistencia maxima a la compresion de 315MPa.

Palabras clave—Pulvimetalurgia, aleaciones de magnesio, viruta, reciclado.

Abstract—In recent years there has been an increase in demand for magnesium alloys in the aerospace and automotive industry due to
their low weight. Weight reduction is considered the best option to reduce fuel consumption and CO, emissions. This study aimed to
develop a process for the recovery of shaving chips of AZ91D magnesium alloy, from auto parts machining products, throwgh powder
metallurgy techniques for the application to aerospace structural components. The variables analyzed were: granulometry of the powder,
compactation pressure and sintering conditions. The optimum value of each variable was determined experimentally by evaluating the
maximum compressive strength of the final product. This material was then used for making a metal matrix composite which was
reinforced with ceramic and metallic materials. The maximum compressive strength obtained, for the metal matrix, was 220MPa and
corresponds to samples made with powder granulometry -90um, compacted at 575MPa, sintered at 600 °C for 2 hours. In turn, the
composite material that gave better properties was the one reinforced with 10% in weight of titanium hydride. The maximum
compressive strength obtained was 315MPa.

Keywords— Powder metallurgy, magnesium alloys, shaving chips, recycled

de vehiculos aeroespaciales y terrestres. La de mayor uso es
la denominada AZ91D compuesta por un 9% de aluminio y
un 1% zinc. Su baja densidad, un 30% menor a la del
aluminio, permite desarrollar estructuras mas livianas
acompafiado, como consecuencia, de una disminucion del

INTRODUCCION

as aleaciones de magnesio son las de menor densidad
dentro de las aleaciones metalicas estructurales que se

comercializan en la actualidad. Por esta razén son una
excelente opcidn para los disefios de ingenieria en donde el
peso es una variable critica [1]. Las aleaciones de magnesio
son las mas demandadas por la industria aeronautica y
aeroespacial debido a sus excelentes propiedades
mecanicas: baja densidad, buena resistencia mecénica,
buena resistencia a la corrosion, actia como blindaje
electromagnético y excelente conductividad térmica. Todas
estas caracteristicas colocan a las aleaciones de magnesio
como la mejor opcidn al momento de disefiar componentes
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consumo de combustible y por lo tanto de emisiones de
gases de efecto invernadero [2]. Por su parte, la industria
automotriz también hace uso de las aleaciones de magnesio.
En nuestro pais se busca aumentar el porcentaje de piezas
de aleaciones de magnesio de industria nacional [3]. A
principios de la década del 30, la fabrica Volkswagen
empez0 incluir en sus vehiculos piezas de magnesio colado.
Los volimenes de viruta que se producen en los centros de
mecanizado de nuestro pais son de aproximadamente 400
toneladas al afio [4]. Tienen principalmente su origen en las
operaciones de mecanizado que se llevan a cabo para el
terminado de las piezas o conjuntos. La creciente demanda
de piezas de aleaciones de magnesio trae aparejado la
dificultad que implica el almacenamiento de la viruta y el
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impacto medio ambiental. A tal efecto es que la legislacion
vigente Nacional y Provincial enmarcan alas virutas de
magnesio como material peligroso, prohibiendo su
almacenamiento en las instalaciones industriales y su
enterramiento a cielo abierto [5]. Esto es debido
principalmente al contenido de los liquidos utilizados como
refrigerantes durante el mecanizado de piezas, que pone en
riesgo de contaminacion a los suelos y napas acuiferas. Por
otro lado, el magnesio es un material altamente dvido de
oxigeno y esta reaccion es fuertemente exotérmica, lo que
lo hace pirofosforico cuando la viruta es fina. Ademas,
reacciona con la humedad del aire liberando hidrdgeno
gaseoso, aumentando el riesgo de incendio.

En este trabajo se propone una via pulvimetalUrgica de
recuperacion de la viruta. Esta consta de varias etapas
(limpieza, molienda, prensado, sinterizado) que son
estudiadas y definidas las condiciones éptimas de cada una.
Si bien este proceso ya fue utilizado por varios autores [6-
10], estos estudios se hicieron a partir de polvos puros de
magnesio o sus aleaciones. No se encontraron antecedentes
para la recuperacion de viruta de AZ91.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Lavado de la viruta

La viruta de AZ91 utilizada como materia perima, viene
contaminada con aceites minerales livianos resultado del
proceso de mecanizado y se presenta en la forma de
briquetas. El aspecto de las virutas es de laminillas de
pequefio espesor (fig.1).

Fig. 1: Viruta utilizada como materia prima.

La primera etapa de lavado de la viruta fue primordial
debido a que la presencia de liquidos lubricantes impiden
una correcta molienda, provocando un aglutinamiento del
polvo y dificultando su tamizado. Se utilizaron distintos
métodos de limpieza con agitacibn mecanica y con
agitacion por ultrasonido. En ambos casos se probé con
distintos solventes: alcohol, nafta, acetona y agua con
detergente no i6nico.

Molienda

La molienda se realizd en un molino a barras en atmdsfera
de argon. Los tiempos de molienda fueron de una hora, con
cargas de 15gr de viruta limpia. Esto se corresponde a una
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relacion masa rodillos: viruta de 400:1. VolUmenes
mayores de viruta resultaban en un abarrotamiento del
molino.

Una de las variables que se examind con detalle fue la
granulometria del polvo resultante de la molienda.
Especificamente se estudio el efecto de esta variable en las
propiedades mecanicas del material final. La
caracterizacion del polvo se realizd mediante tamices
normalizados con aperturas de: 500um, 250um, 125um y
90 um. Se realizaron muestras con el polvo con
granulometria mayor a un determinado tamiz, entre dos
tamices consecutivos, que nombraremos como +g, donde la
g representa la apertura del tamiz donde quedd el polvo.
También se hicieron muestras con todo el polvo pasante a
un determinado tamiz, nombrandolos como -g.

Compactacion

Con las diferentes granulometrias, se procedi6 a la
compactacion del polvo. La matriz utilizada consistié en
dos pistones que se deslizan coaxialmente dentro de una
matriz con cavidad cilindrica. Por razones constructivas la
presion maxima admisible de la matriz es de 600MPa.

Para la compactacién del polvo la matriz se cargé con 0,8gr
de polvo en cada oportunidad. La longitud final de las
muestras  obtenidas variaba segin la presion de
compactacion. La compactacion se realizé con una maquina
universal de ensayos marca AMSLER 57/480 de 20Tn de
capacidad. De manera de poder determinar la densidad en
verde de las probetas se midieron sus dimensiones y su
peso. Las dimensiones fueron relevadas con un micréometro
analégico marca: MITUTOYO, Resolucién 0,001mm. El
pesado de la probeta se realizé en una balanza electrénica
marca: OHAUS, Mod: Pioneer, Resolucion 0,01gr.

Sinterizado

Luego de compactado el polvo y obtenido el verde se
procedi6 al tratamiento térmico. El horno que se utilizé fue
de tipo mufla marca: O.R.L con control automatico de
temperatura, al que se le adapt6 una tapa que permitia la
introduccién de la cdmara (retorta) con las muestras. El
sinterizado se realiz6 siempre a una temperatura de 600 °C
y con tiempos variables entre 1 y 3 horas. La atmésfera de
tratamiento consistié en un barrido continuo de argén de
alta pureza (Linde 5.0).

Reforzamiento

En una segunda etapa del estudio, se procedid a incorporar
particulas de refuerzo a la matriz de AZ91 con el fin de
mejorar las propiedades mecénicas del material. Para esto,
se utilizaron polvos de TiH, (tamafio de particula menor a
40 um, Sigma Aldrich), SiC (tamafio de particula menor a
15um) y Al,O; (tamafio de particula menor a 1 um,
Boheler).

Caracterizacion

El material se caracterizd mediante ensayos de compresion
y micro dureza y metalografia. Para esta Gltima se utiliz6 un
microscopio confocal, marca OLYMPUS LEXT OLS4000
y un microscopio de barrido electronico (SEM) con EDS,
marca: FE-SEM Zigma, ambos del laboratorio LAMARX,
FAMAF-UNC.
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RESULTADOS Y DISCUSION

Lavado

Los mejores resultados se obtuvieron por agitacion
mecéanica con agua y detergente [4].

La secuencia fue la siguiente:

e agitacién mecanica (de 15gr de viruta) en 500cm’
de agua mas 20cm® de detergente durante 1.5

minutos.

e escurrido en malla metalica para retirar la
emulsion.

e agitacion mecénica en 500cm>de agua durante 1.5
minutos.

e  Repeticion de pasos 2 y 3.
e secado en horno ventilado durante 2 horas a 60°C

Molienda y compactacion

En la fig. 2 se presenta la relacion entre apertura nominal
del tamiz [pum] y la densidad en verde [g/cm®] para distintas
presiones de compactacion. Las presiones de compactacion
que se utilizaron fueron de575MPa, 478MPa y 382MPa que
se corresponden, segun el area del piston de la matriz, a
cargas de 30000N, 25000N y 20000N respectivamente.
Como se ve en la fig. 2, las probetas fabricadas con
particulas de granulometrias mayores o iguales al valor
indicado (+g) experimentan una disminucion de la densidad
a medida que las particulas se hacen mas pequefias, para
iguales presiones de compactacion. Esto puede atribuirse a
que particulas mas pequefias poseen un area total de puntos
de contacto mucho mayor y por lo tanto mayor rozamiento
entre particulas lo cual dificulta la densificacion. Distinto es
el comportamiento de la curva para granulometrias menores
0 iguales al valor indicado (-g), donde la densidad se
mantiene practicamente constante con la disminucién del
tamafio de particula. La mayor densidad (1,63g/cm®) se
obtuvo con particulas de granulometria -90um y presion de
compactacion de 575MPa. Esto representa el 93% de la
densidad tedrica. De la fig. 3 se concluye que presiones de
compactacion mayores se traducen en densidades en verde
mayores.

Es de hacer notar la influencia que las condiciones
ambientales, especificamente la humedad, tiene sobre la
molienda y posterior tamizado. Se pudo determinar que el
porcentaje de polvo que pasd un determinado tamiz fue
susceptible a las condiciones de humedad ambiente. La
humedad ambiente causa que las particulas mas finas se
aglutinen. El porcentaje de polvo, resultado de una
molienda con viruta previamente secada, pasO, en
promedio, un 15% mas cada tamiz. Por tal motivo, a la
viruta se le realizaba un secado a 50°C durante 10 minutos
antes de comenzar la molienda. En la fig.3 se pueden
observar los porcentajes de polvo que pasan un
determinado tamiz para dos condiciones: con secado y sin
secado.

Con motivo de mejorar la densificacion del verde se probd
lubricar la matriz antes de introducir el polvo. En la fig. 4
se presenta la evolucion de la densidad para distintas
presiones de compactacion, para dos condiciones: matriz
lubricada y matriz sin lubricar, ambas de doble efecto. Los
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ensayos se realizaron con un polvo de granulometria
+120um. La lubricacién de la matriz no muestra un efecto
significativo que justifique su uso.
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Fig. 2: Influencia de la granulometria del polvo en la densificacién
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Fig. 4: Influencia de la lubricacion en el prensado.
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Anadlisis del polvo

En la fig. 5 se ven las caracteristicas de las particulas de
polvo de grano — 90 um, vistas con microscopia confocal.
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Fig. 5: Particulas de polvo de granulometria — 90 pm.

Las particulas sonde forma irregular, algo caracteristico de
la molienda mecéanica. Se pudo observar que coexisten
particulas de muy bajo espesor (tipo ld&minas) con particulas
equiaxiales. El hecho de que existan particulas de distinto
espesor podria atribuirse a soldaduras en frio que se podrian
producir durante la molienda.

Resistencia a la compresion

La fig.6muestra la variacion de la tensibn maxima en
compresién (UCS) con la apertura del tamafio de tamiz
[um]. Las condiciones de sinterizado fueron: temperatura
de 600°C (temperatura adoptada como resultado de trabajos
anteriores [11]), tiempo de sinterizado 1 hora. Cada curva
se corresponde a un valor especifico de presion de
compactacion. Se puede ver que, en general, las curvas
experimentan una disminucién de la UCS a medida que la
particula disminuye su tamafio. La curva para 575 MPa
muestra en la parte inicial que la UCS practicamente no
varia y luego decae como en los otros casos.

Esto podria atribuirse a que a medida que la particula
disminuye en tamafio, aumenta el &rea expuesta (para igual
masa de particulas) incrementando la posibilidad de
oxidacion. La pelicula de o0xido podria ser barrera para la
difusidn, dificultando la sinterizacion del polvo.

Si se observa cierta influencia de la presién de
compactacion ya que los valores mas elevados de UCS se
obtuvieron con las muestras prensadas a 575 MPa. La
disminucion de la UCS con la disminucion de la presion de
compactacion se deberia a que presiones mayores aumentan
los puntos de contacto entre las particulas y mejoran las
posibilidades para que el material difunda, formando
cuellos entre las particulas durante la sinterizacién.

MILNE et al.
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Fig. 6: Variacion de la UCS con la granulometria.

Con el objetivo de determinar la influencia del tiempo de
sinterizado en las propiedades mecénicas de las probetas, se
realiz6 el barrido de dicha variable en el rango de 1-3hs. Se
adoptd como temperatura de sinterizado un valor de 600°C
y una presién de compactacion de 575 MPa. La fig. 7
muestra la variacion de la UCS con el tamafio de grano
para los distintos los tiempos de sinterizado. Los tamarios
de grano corresponden a valores mayores o iguales del
indicado en el grafico (+g). Para tiempos de 1y 2hs el
comportamiento es el mismo, aumenta la UCS con la
disminucién del tamafio de la particula hasta un tamafio de
125um para luego descender. Distinto es el
comportamiento mecénico de las probetas sinterizadas 3hs;
se observa que la UCS aumenta con la disminucion de
tamafio de particula, alcanzando un méximo de 222 MPa,
correspondiente a un tamafio de particula +90um.
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Fig. 7: Variacion de la UCS para varios tiempos de sinterizado.

De igual manera se procedidé para probetas fabricadas
con tamafios de particula igual o menor al valor indicado en
la gréfica, tratadas en las mismas condiciones anteriores. La
fig.8 representa la relacion entre la UCS y tamafio de
particula. EI comportamiento de las probetas sinterizadas a
1h, 2h y 3h es similar. La UCS practicamente no varia para
particulas grandes para luego aumentar para particulas de -
90um. La maxima UCS obtenida fue de 227 MPa para
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probetas fabricadas con polvo de tamafio-90um vy
sinterizadas a 600°C durante 2 0 3 h.
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Fig. 8: Variacion de la UCS para varios tiempos de sinterizado.

Los resultados muestran que, en general, mayores
tiempos de sinterizado aumentan las propiedades
mecanicas. Esto se corresponde con el mayor tiempo que
tienen las particulas para la difusion durante el sinterizado,
generando un material mas compacto. Probetas de
granulometria -g mostraron un mejor comportamiento para
particulas mas finas. Polvos de granulometrias -g, estan
compuestos por particulas de una gran variedad de tamafios
y por tanto los puntos de contacto son mayores. Ademas de
haber méas puntos de contacto para la formacion de cuellos,
durante la compactacién existen mayores posibilidades de
que la capa de Oxido se fracture.

Con el objetivo de poder relacionar las propiedades
mecénicas con el grado de porosidad residual, en la fig.9 se
muestra la comparacion de las micrografias para las
probetas que se fabricaron con granulometrias -90um
durante 1, 2 y 3h a 600°C. Se observa que las probetas que
fueron sinterizadas 2hs y 3hs presentaron practicamente la
misma porosidad. Distinto es el caso de la sinterizada
durante 1h, la cual presentd una mayor porosidad (fig. 9).
Estas observaciones concuerdan con los datos de ensayos
de UCS mostrados en la fig.8 donde las probetas
sinterizadas 2h y 3h presentan similares UCS y mayores a
la sinterizada 1h.

En base a los resultados hasta aqui obtenidos se puede
decir que las mejores propiedades se obtienen con la
siguiente combinacion de variables:

e  Temperatura de sinterizado: 600°C
e Tiempo de sinterizado: 2 h

e  Tamafio de particula; -90um

e  Presi6n de compactacion: 575MPa

o
2 : $7,
«g}

100 pm ;_(’J}Z'-‘-‘\_t
3h

Fig. 9: Micrografias de muestras sinterizadasa 1, 2y 3 h.

Refuerzo mediante agregado de particulas

Con la idea de mejorar la UCS del material, se procedio a
la mezcla del polvo de aleacion AZ91D con distintos
porcentajes en peso de otros polvos. Los polvos usados
fueron: hidruro de titanio, carburo de silicio y oxido de
aluminio. El TiH2 se descompone a temperaturas mayores a
200 °C dejando como producto de la reaccién, particulas de
Ti (incorporadas a la matriz metélica) y la evolucion del
H2gaseoso. Las mezclas se realizaron en porcentajes de
5%,10% y 20%. En la fig.10 se puede observar el
comportamiento de la UCS en funcion del porcentaje en
peso del agregado.
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% Alimina *

180 . . . . . .
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Fig. 10: Variacion de la UCS con el agregado de particulas reforzadoras.

Tanto el agregado de titanio como de carburo de silicio
se traduce en un aumento de la UCS, mucho mas marcada
para el titanio. Por su lado el éxido de aluminio produce
una disminucién de la UCS. ElI maximo valor que se obtuvo
fue de 315 MPa para un 20% de titanio. Esto podria
atribuirse al mayor tamafio de las particulas de titanio, ya
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que el refuerzo de titanio es relativamente grande. El
mecanismo actuante seria la transferencia de carga de la
matriz al refuerzo y no tanto el anclaje de dislocaciones.
Ambas contribuciones causan un gran endurecimiento que
se traduce en elevadas propiedades mecanicas. La
diferencia en tension de rotura para agregados de 20% y
10% de titanio es menor al 1%, por lo tanto se adopta como
valor recomendado un porcentaje de 10% (de ahora en mas
MMC10%ti).

140

130

Dureza Vickers [HV]
- - N
[+ © o = N
(=] Q o o o

~
o

D
o

3 4 5 6 7 8
Eje axial de la probeta[mm]

o
-
N

Fig. 11: MicrodurezaVickers en un corte longitudinal de las probetas.

Con el objetivo de poder mensurar el endurecimiento
alcanzado en las muestras MMC10%ti, se procedid a la
medicion de la dureza de la probeta. Para ello se realiz6 un
corte, generando un plano, que contiene al eje axial de la
probeta. Sobre ese nuevo plano se midié6 microdureza
Vickers. Para poder contrastar este valor es que se procedio
de igual manera con una probeta sin titanio (solo matriz
AZ91D), utilizada como testigo. Los resultados se pueden
ver en la fig. 11.

Las curvas dan cuenta de la mayor dureza en los
extremos de la probeta, disminuyendo gradualmente hacia
el centro. Esto se debe a la inhomogénea distribucion de
presiones durante el compactado. A pesar de que este paso
se realiza en una matriz de doble efecto uniaxial, de la
gréfica se puede ver que hay mayor compactacion en los
extremos y disminuye hacia el centro dejando un verde con
mayor porosidad en esta zona.

Microscopia electrénica

A continuacion se muestra un apilado de imagenes
obtenidas con EDS-SEM indicando (en diferentes colores)
los elementos quimicos presentes y las regiones donde se
encuentran (fig. 12).La referencia de cada elemento se
encuentra detallado en la parte inferior izquierda de la
imagen.

La fig. 13 corresponden al espectro de masa de la
superficie de la muestra obtenida con el espectrometro EDS
del equipo MEB.

De las micrografias y espectrografias anteriores se pudo
establecer que ademéas de los elementos principales
correspondientes a la aleacién (magnesio, aluminio y zinc),
se encuentran presentes una pequefia fraccion de particulas
de otra naturaleza como hierro y bromo. El hierro se podria
atribuir a contaminacion del molino utilizado en la
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molienda y el bromo como constituyente del aceite
utilizado en el mecanizado. El titanio, representado en
color rojo, se puede ver ubicado en los bordes de las
particulas de AZ91D. Esto muestra que las condiciones de
mezcla de los polvos de AZ91D vy titanio producen una
distribucion homogénea de las particulas del refuerzo en la
matriz. Coincidiendo con las fronteras de las particulas
originales de AZ91D se encuentra mayor concentracién de
oxigeno, que tendria su origen en las capas de dxido
presentes en la superficie de las particulas de polvo
originales.

EDS Layered Image
N e or ’ s

Fig. 13: Espectro de masa de la superficie de la muestra MMC10%ti.

CONCLUSIONES

Los resultados obtenidos de las experiencias realizadas
en el presente trabajo permitieron extraer las siguientes
conclusiones:

e Es posible la  recuperacion por  via
pulvimetalirgica de la virutas de aleacion de
magnesio AZ91D, producto de piezas de ese
material.

42



REVISTAFACULTAD DE CIENCIAS EXACTAS, FISICAS Y NATURALES, VOL. 3, NO. 2, SEPTIEMBRE 2016

e La granulometria del polvo que permite alcanzar

los mejores valores de UCS consiste en particulas
menores a 90 um.

e Presiones de compactacion de 575MPa se

tradujeron en densidades de un 93% de la densidad
tedrica.

e Tiempos de sinterizado de 2h fueron suficientes

para lograr un sinterizado completo.

e Con las mejores condiciones del proceso

pulvimetalurgico actual, se alcanz6 el maximo
valor de UCS = 226 MPa para las muestras de
aleacion AZ91D.

e Las particulas de titanio incorporadas mediante el

agregado de un 10% en peso de TiH,, quedan
homogéneamente distribuidas en la matriz de
aleacion de magnesio.

o El refuerzo de particulas de titanio produce un

aumento de un 40% en la tension méaxima a la
compresién, respecto del material sin refuerzo,
alcanzando una UCS = 313MPa.
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