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RESUMEN

Este trabajo de investigacion se llevo a cabo en dos etapas: la primera
etapa consistio en la remocién de Mg de una aleacion de aluminio A332
empleando arena silice sin y con 2.5, 5y 10 % de nanoparticulas de silice
amorfa (SiOznps)). En la segunda etapa, se realizaron tratamientos térmicos T6
y ensayos mecanicos por tension uniaxial a las muestras tratadas por inyeccion
de arena silice y SiOynps). Con el fin de evaluar la resistencia a la fractura y
deformacion plastica. A continuacion se explica a detalle los resultados de esta

investigacion:

En la primera etapa, se mezclaron mecanicamente por separado arena
silice con 2.5, 5y 10 % de SiOznps) €n una batidora a una velocidad de
aproximadamente 3500 rpm por 15 min, con etanol. Posteriormente las mezclas
se secaron en una mufla a 110 °C por 24 h para eliminar el etanol. Una vez
secas se depositaron por separado dentro de una camara sellada
herméticamente y mediante un tornillo sinfin a 20 rpm y usando un flujo de
mineral enriquecido con SiOynpsy de 18 g/min e inyectando gas acarreador a
una razon de 5 L Ar/min, se suministraron al bafio liquido de Al con un
contenido inicial de Mg de 1.6 % e.p. en solucion a 750 °C, se tomaron
muestras por replica durante 70 min y posteriormente, se examinaron por
espectrometria de emisiébn por chispa para analizar la eliminacion de Mg
durante la prueba. Se destaca que fueron vaciadas muestras para llevar a cabo
pruebas de tensiéon y de dureza Brinell (HB), asimismo se analizaron la escoria
y el dross. Los resultados indican que usando las mezclas de arena silice con
2.5, 5y 10 % de SiOynps) Se alcanzaron contenidos de 0.81, 0.67 y 0.44 % e.p.
de Mg final, respectivamente. En contraste, usando la arena silice sin SiOxnps)
solo se pudo alcanzar un contenido de 0.94 % e.p. de Mg final. Los principales

compuestos formados durante el proceso de inyeccion fueron la espinela



(MgAl,0,) y la periclasa (Mg0) y las fases intermetdlicas de interés

corresponden al grupo AlFeSi (ay B)

En la segunda etapa, las probetas de las mezclas de arena silice con
2.5, 5y 10 % de SiOynps) se les aplico un tratamiento térmico T6 en una mufla
sin atmosfera inerte empleando una temperatura de solubilizacion de 490 °C
por 15 min y, se templaron con agitacion en agua a 60 °C. El envejecimiento
artificial se llevd cabo a 150 °C por 24 h. Estas probetas se ensayaron
mecénicamente para calcular la resistencia a la fractura y deformacion
mediante curvas esfuerzo — deformacion real. El tratamiento térmico T6
homogeniza la microestructura y modifica morfol6gicamente los intermetalicos 3
— AlFeSi. Comparativamente, la maxima resistencia a la fractura y de
deformacion en las muestras con 10 % de SiO,nps) Sin tratamiento térmico fue
de 164.2 MPa y 0.011 mm/mm y en el caso de las muestras con 10 % de
SiOynps) Y tratamiento térmico se obtuvieron valores maximos de resistencia a
la fractura y de deformacion de 180 MPa y 1.37 mm/mm,
correspondientemente. Finalmente, las mediciones promedio de dureza
maximas en las muestras sin T6 y con 10 % de SiOxnps) fue 74 HB con un error
de medicion de 1.25. En el caso de las muestras con T6 y 10 % de SiOynps) Se
obtuvieron valores promedio de 76.75 HB con un error de medicién de 0.375.

Esto indica una mejor homogenizacién microestructural.



ABSTRACT

This research was carried out in two stages: the first stage involved the
removal of Mg from Al alloy A332 using silica sand without and with 2.5, 5 and
10 % of amorphous silica nanoparticles (SiOxnes)). In the second stage, T6
heating treatments and mechanical tests by uniaxial strain were performed in
the samples with mixtures of silica sand and SiO,nps) in order to evaluate the
resistance to fracture and plastic deformation. The results are explained in

detail:

In the first stage, samples of silica sand were mechanically mixed
separately with 2.5, 5 and 10% of SiO,nps) at a speed of about 3500 rpm in a
beater with ethanol (for 15 min). Subsequently these mixtures were dried in a
furnace at 110°C for 24 h in order to remove ethanol. Once dry they deposited
separately in a hermetically sealed chamber, using a worm screw were injected
to the bath liquid Al with an initial content of 1.6 wt % of Mg in solution at 750°C
using a flow for mixtures of 18 g/min and 5 L Ar/min. Each 10 min samples were
taken by replication during 70 min and later, they were examined for spark
emission spectrometry analysis to analyzing the elimination of Mg during the
test. It is noteworthy that samples were casting to test pieces for tensile testing
and Brinell hardness (HB), likewise the dross and slag were analyzed. The
results indicate that using silica sand mixtures with 2.5, 5 and 10 % SiOanps)
can achieve a content of 0.81, 0.67 and 0.44 wt % of final Mg, respectively. In
contrast, using silica sand without SiOynps) can only achieve a content of 0.94
wt % of final Mg. The principal compounds formed during the injection process
were spinel (MgAl,O,4) and periclase (MgO) and intermetallic phases of interest
for the group AlFeSi (a and B).

In the second stage, the samples for mixtures of silica sand with 2.5, 5
and 10 % of SiOynes) were undergoing to the T6 heating treatment of solution in
an inert atmosphere at 490 °C for 15 min and were quenched in water with
stirring at 60 °C. On the other hand, the artificial aging was carried out at 150 °C

3



for 24 h. These samples were mechanically tested to calculate the resistance to
fracture and deformation by stress — strain real curves. The T6 heating
treatment homogenizes and changes the microstructure and morphology of the
B — AlFeSi intermetallic. Comparatively, the high resistance to fracture and
deformation in the samples with 10 % SiO,nps)y and without heating treatment
was 164.2 MPa and 0.011 mm/mm, respectively. Meanwhile, samples with 10
% SiOznps) and heating treatment had maximum values of resistant to fracture
and strain of 180 MPa and 1.37 mm/mm. Finally, the average maximum
hardness measurements in the samples without T6 and with 10 % SiOynes) Was
74 HB with a measurement error of 1.25. By contrast, in the case of samples
with T6 and 10 % SiOynpsy) Was 76.75 HB with a measurement error of 0.375.

This indicates a better microstructural homogenization.



1 INTRODUCCION

Las aleaciones de Al se han vuelto muy requeridas en la industria
automotriz, de defensa, aeronautica, etc. y en paises que cuentan con pocos 0
ningun yacimiento de Al, el Al secundario del proceso de reciclado de chatarra
se convierte en una opcion viable. En 1990 la produccién mundial total de Al fue
de 28 millones de toneladas, de las cuales 8 millones fueron reciclados de la
chatarra. En el 2010 se produjeron 58 millones de toneladas de Al y cerca de
18 millones en el proceso de produccion secundaria y para el 2020 la demanda
de metal est4 proyectada para crecer hasta 97 millones de toneladas, con 31
millones provenientes de la chatarra sin embargo, el proceso de reciclaje
presenta dificultades de contaminacion quimica y se obtienen productos con
contenidos de elementos de aleacion fuera de las especificaciones
establecidas.

En las aleaciones de Al, el Mg es adicionado para mejorar las
propiedades corrosivas y mecanicas como son: deformacion y resistencia
dltima a la tension. Sin embargo, para la remocion de este elemento se
incorporan al bafio liquido cominmente, cloruros o fluoruros que tienden a
disminuir su eficiencia en la remocién de Mg y, asi mismo producen desechos

toxicos.

Por lo tanto, los procesos que actualmente estan siendo mas solicitados
para la remocién de Mg, es mediante la inyeccion de polvos reactivos. Sin
embargo, la cinética de reaccion entre los reactivos sélidos y el metal liquido es

relativamente lenta y con una eficiencia baja.

En el método de adicion de polvos reactivos que se considera en este
estudio de investigacion, se propone la inyeccion de silice mineral usando un
gas acarreador de Ar, ya que su uso no acarrea problemas de contaminacion,
ademas, en investigaciones anteriores se ha demostrado el gran potencial de

minerales de base Si como reactivos para la eliminacion de Mg.
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Adicionalmente, como un proceso innovador, se considera la utilizacion de
nanoparticulas de silice amorfa (SiOznps)), debido a que las propiedades fisicas
y quimicas atribuidas a los nanomateriales son muy diferentes a las
propiedades de esos mismos materiales a granel (micro y macroescala). Las
nanoparticulas poseen una mayor relacion de superficie — volumen y por lo
tanto una mayor superficie de contacto con el entorno. Esto debido a que los
atomos en la superficie de las nanoparticulas estdn menos enlazados que el
resto de sus atomos en su interior y, los atomos expuestos fuera del cristal
tienden a minimizar su energia libre de Gibbs. Esto hace que se incremente la
energia libre superficial afectando propiedades como temperatura de fusion,

difusién y reactividad quimica.

En base a lo anterior, se emplea el método de inyeccidon sumergida de
silice mineral sin y con nanoparticulas de SiOanps) €n un bafio liquido de Al a
temperatura de 750 °C, con el fin de incrementar la eficiencia de remocién de
1.6 a 0.1 % e.p de Mg y disminuir el tiempo del proceso sin generar una gran

cantidad de merma (escoria).



2 MARCO TEORICO
2.1 Aleaciones de Al = Si

Las aleaciones comerciales para fundicion de Al — Si, corresponden a las
series 3XX.X para aleaciones que contienen Si como aleante principal asi como
contenidos de Cu o Mg. Ademas, de acuerdo a la norma ASTM se clasifican

acorde al método de fundicion:

. ASTM B 26/B 26M, “Aleaciones de aluminio vaciadas en arena”
o ASTM B85, “Aleaciones de aluminio para fundiciones a presion”
. ASTM B 108, “Aleaciones de aluminio para fundicion vaciadas en

molde permanente”

La composicién quimica, propiedades fisicas y mecanicas determinan su
uso como materiales estructurales. Para el aluminio las principales
caracteristicas son: relativa alta resistencia a la tension en relacion con su
densidad, (comparada con otras aleaciones de fundicion como hierro ductil o
aceros colados) como se muestra en la Tabla 2-1, cabe destacar, que la alta
resistencia a la tensién de las aleaciones de Al esta relacionada al tipo,
morfologia, dispersion y tamafio de las fases en una microestructura

policristalina.



Tabla 2-1. Propiedades mecanicas de
fundicion(Warmuzek, 2004).

materiales de

ingenieria para

) o Resistencia
» Resistencia ultima a la | Densidad (p), o
Aleacion o 3 especifica (RUT/p),
tensiéon (RUT) MPa Kg/m -
m</s
Al Puro (99.9999 % Al) Al 78 2699 0.03
Al-7%Si, T6 210 2685 0.09
Al-5%Si-2%Cu, T6 310 2690 0.12
Al-9%Si, T6 240 2650 0.10
Al-20%Si, T6 200 2650 0.08
Hierro 1.9 7650 0.00024
Fundicién de hierro gris 380 7100 0.05
Fundicion de hierro ductil 900 7200 0.13
Fundicion de hierro ddctil
) 1200 7200 0.17
austemperizado
Fundicion de hierro
Fundicion de acero al
650 7850 0.08
carbon
Fundicion de acero
880 7850 0.11
inoxidable

En las aleaciones comerciales Al — Si de fundicion, el contenido de Si

estd en el rango de 5 a 23 % e.p. A su vez, el contenido de Si clasifica éstas

aleaciones en hipoeutéctica, hipereutéctica o eutéctica (Figura 2-1). Las

propiedades de una aleacion en especifico son atribuidas a las propiedades

fisicas individuales de los componentes quimicos de la fase principal (solucién

sélida de a — Al y cristales de Si) y, por la fracciébn de volumen y morfologia de

las fases.




—
b)
75 ym 75 pm

a) C) | |

Figura 2-1. Aleacion comercial de fundicion Al — Si. a) Microestructura
hipoeutéctica de la aleacion (1.65 — 12.6 % peso de Si), 150X, b)
Microestructura eutéctica de la aleacion (12.6 % de Si), 400X, c)
Microestructura hipereutéctica (> 12.6 % Si), 150X (Warmuzek, 2004).

2.1.1 Cristalinidad y efectos sobre la solucion sélida Al — a

La solucion sélida de Al — a es la matriz de las aleaciones Al — Si,
cristalizan en forma de dendritas no facetadas en la base de las redes
cristalinas del Al en un sistema de red cubico centrado en las caras (ccc). La
red del Al es una estructura de empaguetamiento compacto, con un factor de
empaquetamiento de 0.74 (Figura 2-2(a)). Los atomos interaccionan mediante
enlaces metalicos que se caracterizan por su isotropia y baja energia de
enlace. Cada atomo de Al cede tres electrones de valencia a una nube de
electrones, llenando los espacios entre los nodos de la red cristalogréafica,
formada por los iones de Al. En la Figura 2-2(b) bajo cargas externas estos
iones cambian de posicion relativa en la red en algunos rangos, sin romper los
enlaces interatdbmicos. La deformacién plastica de cristales de enlace metalico
es el efecto macroscopico del desplazamiento de iones en nodos de la red. La
ruptura de la continuidad de los enlaces interatdbmicos en un cristal ideal toma
lugar cuando un esfuerzo externo excede las fuerzas cohesivas en el plano

cristalografico.



La razdn de la baja resistencia a la tension en una red cristalografica es
debida a la presencia de defectos como son: puntuales (vacancias), de linea

(dislocaciones), volumen (inclusiones) y de superficie (defectos de apilamiento).

Los defectos de area y lineales tienen efectos sobre las propiedades
mecanicas, principalmente. Esto es, la energia de los defectos de apilamiento
de una red cristalografica activan los planos de deslizamiento compactos (111)

iniciando la deformacion plastica.

NEAN

Figura 2-2. Estructura cristalina del Al: a) Celda primaria de una red cristalina
cubica Al y b) atomos de Al con electrones externos que desarrollan enlaces

interatdmicos en la red A1(Warmuzek, 2004).

2.1.2 Cristalinidad y efecto del Si

Los precipitados de Si, presentes en las aleaciones de Al, son cristales
facetados casi puros de este elemento. Tienen diferentes morfologias:
prismatica y cuboidal. Los precipitados masivos ricos en Si en las aleaciones

hipereutécticas tienen morfologia de placa ramificada.

La red cristalina del Si es A4, cubica del tipo diamante, como se muestra
en la Figura 2-3(a). Cada atomo esta enlazado con otros cuatro con un enlace

covalente, formando un tetraedro (Figura 2-3(b)). Ocho tetraedros forman una
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celda unitaria de red A4 centrada en las caras, con cuatro atomos adicionales

en el centro de cada tetraedro.

Figura 2-3. Estructura cristalina del Si: a) Celda primaria de la red cristalina de

Siy b) enlaces interatdbmicos en el Si(Warmuzek, 2004).

Comparativamente, esta estructura cristalina esta menos empaguetada
que la red Al (Tabla 2-2). Las principales caracteristicas del enlace covalente
es que tiene una alta energia (523 a 1255 KJ/mol) y anisotropia. Los atomos
enlazados covalentemente no tienen una alta movilidad y s6lo se desplazan
bajo la aplicacion de fuerzas externas hasta que el enlace es completamente
roto. El material entonces se agrieta instantdineamente, y la descohesion toma
lugar en los planos de exfoliacion. Observaciones microscopicas demuestran
que el plano de exfoliacion es el plano preferencial para la fractura fragil, debido
a su pequefa energia superficial. El trabajo de exfoliacion necesario para
romper los enlaces atémicos en este plano es igual a 890 J/m?. En cristales con
enlace covalente, la densidad de dislocaciones es pequefia, y la fuerza P — N
(fuerzas Peierls — Nabarro), resistencia al movimiento de dislocaciones, es
grande. Esta es la razon de fragilidad que tiene el Si. Debido a su alta

resistencia a la tension y casi nula deformacion plastica.
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Tabla 2-2. Parametros de las celdas A1 y A4 de red cristalina(Warmuzek,
2004).

. . Namero de
) Dimensiones de Energia de
Tipo o Numero de atomos en Factor de
Elemento la celda unitaria, enlace
dered coordinacién la celda empaquetamiento
nm S KJ/mol
unitaria

Al Al 0.40333 12 4 0.74 105-837
Si A4 0.543035 4 8 0.34 523-1255

2.1.3 Aleaciones Al = Si
El modelo mas simple de microestructuras de aleaciones Al — Si para
fundicion se presenta como una matriz continua suave de Al — a que contiene

precipitados duros de Si de diferente morfologia. Figura 2-4(Warmuzek, 2004).

Figura 2-4. Microestructura de una aleacion Al — Si(Warmuzek, 2004).
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2.1.4 Efecto de los elementos de aleacidén sobre las propiedades

mecanicas y microestructura de las aleaciones Al — Si

Las propiedades mecéanicas de las aleaciones Al — Si, asi como de
cualquier aleacion, dependen de su microestructura obtenida por tratamientos
térmicos de envejecimiento, velocidades de enfriamiento y composicion quimica
(Ver Tabla 2-3).

Tabla 2-3. Composicidén quimica de las aleaciones Al — Si(Perales, 2008).

Aleacion Elemento (% e.p.)
Si Fe Cu Mn Mg Zn Ti
A 319 5.6-6.5 1.0 3.0-4.0 0.5 0.1 3.0 0.25
B 319 5.5-6.5 1.2 3.0-4.0 0.8 0.1-0.5 1.0 0.25
A380 | 7.5-95 1.3 3.0-4.0 0.5 0.1 3.0
B 380 7.5-7.9 1.3 3.0-4.0 0.5 0.1 1.0
319 5.7 0.62 3.4 0.36 0.1 0.92 0.14
380 8.9 0.88 3.26 0.24 0.06 2.05 0.03
Tipo 319 7.3 0.75 3.5 0.3 0.5 1.2 0.15

En el caso de las aleaciones Al — Si tienen elementos aleantes como el
Cu, impurezas como el Fe, Mn o Mg. Estos se encuentran como soluciones
sélidas en la matriz y, formando intermetalicos que tienen efectos sobre las

propiedades mecénicas de la aleacion.

El Fe es un elemento contaminante de las aleaciones de Al — Si; sin
embargo la remocion de este elemento resulta muy costosa. No obstante, se
emplean modificadores de microestructuras (Na o Sr) en combinacién con
diversas velocidades de enfriamiento. El incremento de Fe disminuye las
propiedades mecanicas debido a la formacion del componente intermetalico B —
AlFeSi de morfologia acicular que es dura y fragil. En este caso, se adiciona el
Mn para obtener morfologia de escritura china que tiene un efecto menos

dafino.
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Figura 2-5. Micrografia de una aleacion de aluminio A380 con intermetélicos
AlFeSi(Perales, 2008).

En las aleaciones de Al — Si la microestructura esta formada por
dendritas de Al — a con eutécticos de Al — Si e intermetalicos de Fe (en fases a
— AlFeSi y B — AlFeSi), Figura 2-5, y otras fases secundarias como Al,Cu y
Mg,Si. Es importante mencionar que, la formacion de estos intermetélicos
depende de la composicion de la aleacion y la velocidad de enfriamiento. El
incremento en la velocidad de enfriamiento asi como una temperatura de
sobrecalentamiento mayor a 750°C disminuyen la formacion de la fase  —

AlFeSi y fomentan la fase a — AlFeSi respectivamente.

2.1.5 Proceso de solidificacion

Dependiendo de la composicién quimica se establece el orden en el que
las fases se van formando durante la solidificacion de la aleacion. En la Tabla
2-4 se registran las reacciones que ocurren durante la solidificacion de la
aleacion A380. En el rango de temperatura de 579 y 514 °C se obtiene la
solidificacion de una estructura dendritica seguida de la precipitacion de la fase

o — AlIFeSi y B — AlFeSi, asi mismo el eutéctico de Si. Finalmente, a
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temperaturas menores de 495 °C se presenta el eutéctico de Al,Cu y el
precipitado de AlsMggCu,Sis.
Tabla 2-4. Reacciones durante la solidificacion de la aleacién A380(Perales,

2008).
No. de reaccidn T (°C) Reaccion
1 609-605 Desarrollo de la red dendritica
(1-2) 605-579
2 579-557 Lig.— Al + a — AlFeSi
(2-3) 557-548
3 548-547 Lig.— Al + B — AlFeSi + a — AlFeSi
(3-4) 547-514
4 514-507 Liq.— Al + AL,Cu + Si + B + AlFeSi
(4-5) 507-495
5 495-482 Lig.— Al + Al,Cu + Si + AlsMggCu,Sig

Las fases intermetalicas ricas en el elemento en Fe disminuyen las
propiedades mecanicas. Ademas, tienen baja solubilidad en el estado sélido y

limitada solubilidad en el liquido.

2.1.6 Efecto del Mn en la formacién de las fases a — AlFeSi y B —

AlFeSi

El Mn influye en la formacién de fases a — AlFeSi debido a dos efectos:
1) la temperatura de reaccion del eutéctico de Si se incrementa con la adicion
de Mn y 2) el incremento de la velocidad de enfriamiento(ver Tabla 2-
5)(Perales, 2008). Se postula ademas, que el desplazamiento del invariante
eutéctico tiene un efecto en la formacion de la fase B — AlFeSi. Debido a que
ambas fases son afectadas por el Mn y velocidad de enfriamiento como se

resume en la Tabla 2-5.
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Tabla 2-5. Promedio de longitud maxima de agujas 3 — AlFeSi para dos niveles
de Mn con 0.35 % e.p. de Mg(Perales, 2008).

Longitud promedio de fase B — AlFeSi (um)

) Velocidad de enfriamiento Velocidad de enfriamiento
Aleacion
de 10°C/s de 20°C/s
Con 0.7 % e.p. de Mn 40 25
Con 0.35 % e.p. de Mn 150 60

2.1.7 Efecto del Mg en la formacion de las fases a — AlFeSi y B —

AlFeSi

En la Tabla 2-6 la temperatura de reaccion del eutéctico de Si disminuye
con la adiciébn de Mg en la aleacion con 0.66 % e.p. de Mn a una velocidad de
enfriamiento de 10 °C/s; esto quiere decir que se aumenta el tiempo para
minimizar la energia libre de formacion de p—AlFeSi (en caso de que esta fase
sea pre-eutéctica) por lo que un aumento de Mg fomenta el crecimiento de las

agujas de 3 — AlFeSi.

Tabla 2-6. Temperaturas del eutéctico de Si para diferentes contenidos de Mg

con Velocidades de enfriamiento de 10 °C/s(Perales, 2008).

Aleacién Mg=0.003 % e.p. Mg=0.3 % e.p.
Temperatura del
_ _ 559 545
eutéctico de Si (°C)

En contraste, un alto contenido de Mg dificulta la cristalizacion de la fase
a — AlFeSi debido a que se disminuye la temperatura de precipitacion del
eutéctico de Si. (Tabla 2-7). Cabe mencionar que cominmente se afiade Mg
para mejorar la tenacidad de la aleacion por la precipitacion de eutécticos

Mg,Si mediante un tratamiento térmico.
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Tabla 2-7. Promedio de longitud maxima de agujas 3 — AlFeSi para dos niveles

de Mg y a una velocidad de enfriamiento de 10 °C/s y 20 °C/s(Perales, 2008).

Longitud promedio de fase B — AlFeSi (um)
_ Velocidad de Velocidad de
Aleacion o o
enfriamiento de 10 °C/s | enfriamiento de 20 °C/s
Con 0.3 % e.p. de Mg 40 25
Con 0.003 % e.p. de Mg 28 18

2.1.8 Velocidad de enfriamiento

Comunmente bajo velocidades de enfriamiento lentas en las aleaciones
de Al — Si (0.1 °C/s) se forma la fase a — AlFeSi, a altas velocidades de
enfriamiento (10 °C/s) se forman dendritas de Al y la fase a — AlFeSi se
encuentra en las regiones interdendriticas en forma de escritura china y, a muy
altas velocidades de enfriamiento (20 °C/s) aproximadamente el 50 % de los
componentes de Fe cristalizan en la fase  — AlFeSi. Aunado a eso, el efecto de
la velocidad de enfriamiento del intermetalico B — AlFeSi es modificada por el
contenido de Mg. De acuerdo a la Figura 2-6, se aprecia que a 750 °C con
contenidos bajos de Mg, la longitud de la fase 3 — AlFeSi disminuye de 300 a 50
2008).

Comparativamente, a temperaturas de sobrecalentamiento de 850 y 990 °C las

um en funcion de Ila velocidad de enfriamiento (Perales,

longitudes del intermetalico aun disminuyen mas. Sin embargo, estas
temperaturas no son recomendadas debido a dos aspectos principales: 1) Altos

costos de energia y 2) Mayor oxidacion del bafio liquido.
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Figura 2-6. Longitud promedio maxima de agujas 8 — AlFeSi en funcion de la
velocidad de enfriamiento para bajo y alto Mg, y con diferentes temperaturas de
sobrecalentamiento(Perales, 2008).
2.2 Remocién de Mg de aleaciones de Al

Para la produccion de Al secundario es necesario reducir la cantidad de
Mg presente en la aleacion para la industria automotriz, con el fin de obtener un
contenido minimo de 0.1 % e. p. de Mg que es el limite permitido por normas
automotrices(ISO, 2002)(ASTM, 1984).

Probablemente, el método mas simple de control de Mg se encuentra en
la seleccion de mezclas de chatarra con alto, medio y bajo contenido de Mg,
tarea que no resulta confiable y no es redituable econémicamente. Por otro
lado, la chatarra con bajo contenido de Mg no siempre esta disponible. Por lo
tanto, las fundiciones con la necesidad de contar con sistemas practicos y
eficientes para eliminar Mg han implementado diversos métodos que se

describen a continuacion:
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2.2.1 Proceso de adicion de reactivos

La adicion de reactivos mejora la calidad del metal, reduce la oxidacion,
fomenta la transmision de algunos elementos a la escoria o0 capa superior de la
masa fundida, incrementa la fluidez o humectacién de la fusién que facilite la
separacion de inclusiones, remueve H,, gas N,, y remueve Ca, Sr, Na, Mg, y Li

etc. sirviendo como catalizador para la reaccion de equilibrio de oxidacion.

2.2.2 Proceso de cloracion
Comunmente para la reduccion de Mg se utiliza Cl en forma de gas. El
cloruro reacciona con el Mg para separarlo de la aleacién de Al de acuerdo a

las reacciones:

Reaccién 2-1 Mg + Cl, - MgCl, AG(J) = —482766.9 a 730 °C Mg ;) Cl,;,MgCly,

Reaccion 2-2 241+ 3Cl - 24ICl; AG(J) = —533880.8 a 730 °C Al Cly, AlCly )

El Cl normalmente se introduce en el bafio liquido por inyeccién de gas.
Donde la atomizacién del gas toma lugar. Para la remocion de 1 Ib de Mg se
adicionan de 6 a 10 Ib de CI. Los resultados dependen de la velocidad de

adicion del Cl, eficiencia de atomizacion y temperatura del bafio liquido.

Usualmente altas velocidades de circulacion del metal junto con la
automatizacion del gas durante la carga produce reacciones eficientes.
Proporciones son incrementadas cuando las plantas tratan de acelerar el
proceso de manufactura por el incremento de la cantidad de Cl adicionado. El
exceso de gas Cl agregado produce gas de AICl, (cloruro de aluminio).
También crea un desgaste excesivo en otros sistemas de la planta, tales como
la recoleccién de polvo. El cloruro del subproducto de Mg es un material
fundente que debe producir escoria. En general, el Cl es probablemente el
método utilizado mas frecuentemente para la eliminacion del Mg a partir de

aluminio fundido.
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El almacenamiento, manejo y uso del gas Cl puede ser extremadamente
peligroso si no se maneja apropiadamente. Una exposicion a mas de 1000 ppm
es fatal y la inhalacion de concentraciones mayores 15 ppm causa asfixia, tos,
ardor de la garganta. Ademas, tiene repercusiones para salud humana como

son: edema pulmonar, bronquitis y neumonitis(Utigard, 1998).

2.2.3 Proceso de adicion de polvos reactivos

Otro método usado para la remocion de Mg es la adicion de AlF;, MgCl,,
KMgCl; y NaAlF,. Estas mezclas limpian y desgasifican la aleacion fundida,
produciendo escoria y un metal limpio. Las mezclas especialmente formuladas,
como el AlF; (fluoruro de aluminio), facilitan la reaccion en fase liquida entre el

Mg en la fundicion y el AlF;(Velasco, 2011). La reaccion quimica principal es:

Reaccion 2-3 2AlF; + 3Mg — 3MgF, + 2Al
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2.3 Nanomateriales
Los nanomateriales son parte de un nuevo campo de las ciencias
dedicado a la fabricacién y aplicacion de nanoestructuras en las areas de
ingenieria, biologia, medicina y energia. Por lo tanto, es fundamental entender

las propiedades fisicas y quimicas que se presentan en la hanoescala.

Los nanomateriales se definen como un material que tiene por lo menos
una de sus dimensiones entre 1 y 100 nm. De acuerdo a sus dimensiones éstos
se clasifican como siguen:

Materiales de dimension cero: Son los materiales que tienen sus tres

dimensiones en la escala nanométrica, p. €j. fulerenos

Materiales de una dimension: Conservan una longitud variable y

conservan una dimension en la escala nhanométrica, p. ej. nanotubos.

Materiales de dos dimensiones: Asumen areas de tamafo indefinido

pero con un espesor de 1 a 100 nm, p. ej. peliculas delgadas.
Materiales de tres dimensiones: Son los sélidos tridimensionales que

estan formados por unidades nanométricas, p. ej. grafeno.

2.3.1 Incremento del area superficial

El area superficial especifica generalmente incrementa en proporcion
contraria al tamafio de la particula. Por ejemplo una particula de 1 cm se
reduce a 1 ymy 10 nm, el area superficial especifica se vuelve mil veces masy
millébn de veces mas grande, respectivamente. El incremento en el &rea
superficial especifica influye directamente en las propiedades fisicoquimicas (p.
ej. calores de formacion, disoluciones, etc.) de las soluciones y velocidad de
reaccion de las particulas. Esto es una de las razones del por qué las
propiedades Unicas de las nanoparticulas difieren de los materiales a granel

(sélido volumétrico).
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2.3.2 Propiedades comunes de las nanoparticulas

Anteriormente, se ha estado mencionado que la disminucion del tamafio
de las particulas muestran diferentes propiedades fisicas y quimicas con
respecto a los materiales a granel. Asi mismo, la coloracion de los materiales
cambia en funcién del tamafio. Estos cambios son debidos a la capacidad de
respuesta en la absorcion de diversas longitudes de onda emitidos en los

espectros de los UV y luz visible.

2.3.3 Punto de fusion

Comparativamente con los materiales a granel, el punto de fusién de las
nanoparticulas disminuye con respecto a la energia superficial. Debido a que
una porcion de los atomos de la superficie aumenta con la disminucién en el
tamafo de particula. Esta disminucién en el punto de fusién ha sido reportada
por muchos investigadores y algunos ejemplos se muestran en las Figura 2-7 y
Figura 2-8. Tomando como ejemplo el punto de fusién del Au, se observa una
disminucién del punto de fusion en tamarios inferiores a 15 nm y, una reduccién
de al menos 200 K a 6 nm (Figura 2-7). Aunado a ello, se ha reportado que hay
una relacién lineal entre la razon del punto de fusion de nanoparticulas (Tm) al
del material a granel (To) y un numero reciproco del diametro de particula
(Figura 2-8) (Hosokawa, 2007).
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Figura 2-7. Relacién entre el punto de fusién del oro y su tamafo de
particula(Hosokawa, 2007).
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Figura 2-8. Relacion entre el inverso del tamafio de particula de varios metales
y Tm/To. Tm, punto de fusion medido; To, punto de fusion de los materiales a
granel (Hosokawa, 2007).
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2.3.4 Nanoparticulas de silice
Las nanoparticulas se clasifican de acuerdo a su naturaleza organica o

inorganica, tal como se muestra en la Figura 2-9.

il
Tipos de
Nanoparticulas

Al B Al Al Al B Al B Al
L. , . . . Oxido de Quantum Nanotubos
U Poliméricas U Dendrimeros U Liposomas U Micelas ‘ U Silice ‘ U Oro ‘ U hierro U dots (QD) U de carbén

Figura 2-9. Diagrama de flujo de tipos de nanoparticulas(Llinas, 2014).

Las nanoparticulas de silice son particulas inorganicas inertes,
biodegradables de facil sinterizacion y de morfologia controlable. Estan
formadas por una matriz de silice y tienen una superficie interna porosa con un
diametro de poro entre 2 y 50 nm, las principales caracteristicas de este tipo de
particulas son:

e Area superficial mayor a 1000 m?- g~ y un espacio (hueco) de
35 %.

e Alto volumen de porosidad por masa > 1cm3-g~1.

e Distribucion de tamafio de poro de 2 y 10 nm.

e Dos superficies funcionales (externa e interna).

e Facilidad de sinterizar.

e Morfologia facil de modificar por pH, método de obtencion, etc.

Principalmente por su elevada superficie y gran volumen de poro son

capaces de formar especies quimicas o mezclarse por adsorcion.
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2.3.5 Preparacion de SiOynps)

La preparacion de las SiOanps) €S un proceso en donde se originan dos
reacciones por el método sol — gel con surfactantes cationicos para obtener
estructuras ordenadas y monodispersas por formaciéon de micelas (moléculas
que constituyen una de las fases de los coloides). El proceso de produccién de
SiOznps) Se describe en la Figura 2-10(Llinas, 2014).

[ Preparacion de SiOynps) }

silicatocon
un surfactante catidnico

T=30a60°C
pH=11

Bromuro de
‘ Tetraetilortosilicato }74{ cetiltrimetilamonio ‘

‘ La formacion de SiO, sy Ocurre por el ‘

‘ Mezcla del precursor del ‘

proceso sol — gel catalizado
A través de dos reacciones clave:

12 reaccion:
Hidrolisis

coloidal con particulas de Si-OH

Se obtiene una suspension
Tamafio <100 nm

Liberacion de
alcohol

condensacion y forman estructuras con

Los grupos silanos polimerizan por
enlaces Si-O-Si

Liberacidn de
agua y alcohol

22 Reaccidn:
Condensacidn

Se forma un gel compacto y denso
Las micelas actdian de molde para
dan origen a los poros

de los poros por alguno de los

Se libera el surfactante del interior
siguientes métodos:

Reflujo en alcohol acidulado con . ) L. . ‘.
. pye Tratamiento con nitrato amanico Calcinacién
acido clorhidrico

Figura 2-10. Preparacion de SiOynesy a partir del metodo sol — gel
catalizado(Llinas, 2014).
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2.3.6 Proceso de adsorcion en las SiOxnps)

Las nanoparticulas de SiOynps) tienen fuerzas superficiales
significativamente altas debido al incremento del area superficial como se
menciona en la seccion 2.3.1. Las fuerzas superficiales de union incluyen las de
Van der Waals y Electrostatica por medio de las cuales es posible realizar el
proceso de adsorcidén. En la adsorcion se retienen atomos, iones o moléculas
en la superficie de un material, debido a que existe una discontinuidad en los
enlaces atoémicos (ibnicos, covalentes o metalicos) y, éstos estan disponibles

para reaccionar (Gregg, 1982).

El tipo de adsorcion por medio de fuerzas superficiales puede clasificarse

como.

2.3.6.1 Adsorcion por intercambio

Cuando una superficie se encuentra cargada atrae iones de otra
sustancia por medio de fuerzas electrostéaticas. Esto ocurre debido a que los
atomos y moléculas son de naturaleza eléctrica, es decir presentan una carga
eléctrica cuando se encuentran ionizados. En una macroescala estas fuerzas
son descritas por la ley de Coulomb y establece que la magnitud de la fuerza F
entre dos cargas ( y gz es directamente proporcional al producto de las cargas

e inversamente proporcional al cuadrado de las distancias entre ellas:

1

Ecuacion 2-1 F=—
4meg

¢I1€I2| _
2

Q1QZ|
2

Donde:
€0 es la permeabilidad eléctrica del vacio y

k es la constante de Coulomb de 8.99 x 10° Nm?/c?

Si esta reaccion se compara con la reaccion de la gravitacion universal
en donde se establece, que la fuerza que ejerce un cuerpo de masa m; sobre

otro cuerpo de masa m; es directamente proporcional al producto de las dos
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masas e inversamente proporcional al cuadrado de la distancia que separa

ambos cuerpos (Jearl, 2008):

Donde:

G es la constante gravitacional con un valor de 6.674 x 10 m* kg

Ecuacion 2-2

mjimy

F=6""

-18-2

Se aprecia la similitud en sus principios. Sin embargo, a escala

nanométrica disminuye la influencia de la gravedad e incrementa el efecto de la

fuerza electrostética, ya que la fuerza de gravedad en las nanoparticulas es

minima.

2.3.6.2

Adsorcion fisica

La adsorcion fisica se debe a las fuerzas de Van der Waals, este tipo de

fuerzas son de gran influencia en la escala hanométrica, su magnitud depende

del tipo de material, la separacion entre cuerpos y la forma del objeto. Existen

tres tipos como se muestra en la Figura 2-11(Hosokawa, 2007),(Wilson, 2002).

Dipolo - dipolo

Debido al tamafio de las
nanoparticulas este tipo de

fuerzas son muy importantesy
de graninfluencia en sus
propiedades.

Se presentan en moléculas

Fuerzas de Van der Waals

Al aproximarse producen
fuerzas deatraccion -
repulsion hasta que alcanzan
un estado de equilibrio entre
las fuerzas.

polares con un momento
dipolar permanente.

Fuerzas de London

Dipolo -dipolo
inducido

Se forman al interactuar dos dipolos

Este tipo de fuerzas sonlas
mas grandes de los tres tipos.
Incrementan en proporcidnal

numero de electrones en la

molécula

Figura 2-11. Esquema de

2002).

inducidosy las cargas de las
moléculas estan en cierto orden,
afectando la distribucion de las
cargas de moléculas adyacentes

Cuando moléculas no polares

tienen contacto con moléculas
polares sus cargas se reordenan
paratener un momento polar

los tipos de fuerzas de Van der Waals(Wilson,
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3 ESTADO DEL ARTE
3.1 Proceso de eliminacién de Mg a través de lainyeccion de
polvos reactivos

Se presenta un resumen de las investigaciones mAas recientes

relacionadas con la eliminacién de magnesio a través de la inyeccion de polvos.

J.C. Escobedo et al.(Escobedo, 2003), realizaron un estudio cinético de
la eliminacion de Mg de una aleacion de Al mediante la técnica de inyeccion de
arena SiO,. Las variables de interés fueron: la composicion de los agentes
sélidos, la temperatura del bafio metalico, la velocidad de inyeccién y el tamafio
de particula. Se logré disminuir el contenido de Mg en la aleacion de 1.2 a 0.02
% en peso. Adicionalmente, sugiere que aumentar la temperatura del proceso
de remocion incrementa la velocidad de reaccion. Es importante mencionar que
la experimentacion se realiz6 en un horno eléctrico con capacidad para 10 kg
de Al liquido, con un equipo de inyeccién. El gas usado para la inyeccién fue de
N, de alta pureza (99.99 %). La experimentacion se llevd a cabo a dos
temperaturas diferentes (923 y 1023 K) y con tres rangos de tamafios de
particulas (425 y 212 ym, 210 y 106 um y 75 y 60 ym) y a un flujo de polvo (10
gr SiOz/min /8 L No/min) y gas (18.5 gr SiO,/min/12 L N,/min) constante. Se
realizaron 16 experimentos y se conservd una carga constante inicial de 8 kg
de Al con un contenido 1.2 % e.p. de Mg. La temperatura de remocién de Mg a
750 °C obtuvo mejores porcentajes de eliminacion de Mg (Figura 3-1 y Figura
3-2). También se encontré que contrariamente a lo que se esperaba el menor
tamano de particula (75 a 60 um) no obtuvo los mejores indices de remocién de
Mg ya que las particulas de arena SiO, tienden a aglomerarse eliminando el
efecto de la mayor area superficial. Mientras que los flujos de inyeccidn
prolongados obtuvieron remociones similares con los tres diferentes tamafnos
de particula. Sin embargo, al aumentar la velocidad de flujo también aumenta la
velocidad de eliminacion de Mg por la formacion de condiciones hidrodinamicas
favorables y a la mayor inyeccién de polvo.
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Figura 3-1. Eliminacion del Mg. Temperatura 750 °C, velocidad de inyeccion 10
g SiO,/min /8 L No/min(Escobedo, 2003).
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Figura 3-2. Eliminacion del Mg. Temperatura 750 °C, velocidad de inyeccion de
18,5 g SiO2/min / 12 L No/min(Escobedo, 2003).

Asimismo, se comprobé la viabilidad de emplear arena SiO, para la
eliminacion de Mg de aleaciones de Al. Las mejores condiciones para una alta
remocién de Mg son altas temperaturas de fusion, altos flujos de inyeccion de
polvos y tamafios de particulas pequefias. También muestran que la velocidad
de eliminacion depende del contenido de Mg y que para evitar inclusiones se
recomiendan las altas temperaturas, altos flujos de inyeccion y tamafos de

particulas pequefios (Escobedo, 2003).
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A. Flores et al. (Flores, 2008), establecen que la reaccién quimica que
ocurre entre la arena SiO, y el Mg en una aleacion de Al liquido a una
temperatura y velocidad de agitacion constante. Las muestras se analizaron por
difraccion de electrones retrodispersados (EBSD) empleando un microscopio
electronico de barrido. Los resultados indican que el mecanismo de reaccion se
lleva a cabo debido a la difusion de los iones de Al, Mg y Si a través de la
porosidad de las capas de MgAl,0,y Al,0; que se forman como productos de
reaccion, ademas, establecen que la composicion quimica cambia conforme la
concentracion de Mg en la interfaz sélido (SiO,) fundido (Al — Mg) disminuia. La
parte experimental se llevé a cabo en un horno de resistencia eléctrica con
capacidad para 4 kg de aluminio liquido. Adicionalmente, el horno tenia un
sistema de agitacion al cual se le adapté una paleta de grafito con la funcién de
mantener las particulas de SiO; en el seno del metal liquido. Se trabajo con 2.5
kg de Al a una temperatura de 700 °C, se afiadi6 la cantidad calculada de SiO,
en el bafo metalico en agitacién. Las particulas de SiO, tenian un tamafio
aproximado de 0.15 y 0.22 mm. La velocidad de agitacion fue de 120 r.p.m. En
total se llevaron a cabo 4 experimentos de 60 min. Se obtuvieron muestras del
bafio metalico cada minuto durante los primeros 10 min. Después se tomaron
muestras cada 5 minutos. Las muestras se analizaron por microscopia de
emision por plasma para saber el contenido de Mg. Parte de las muestras se
prepararon metalograficamente para observar la microestructura en un
microscopio electronico de barrido, espectroscopia de energia dispersiva de

rayos X y difraccion de electrones retrodispersados.

Por otro lado, Flores et al. (2008) determinaron las concentraciones de
Mg, Si, Al y O presentes durante la reaccion en las capas soélido (SiO;) fundido
y productos de reaccion. A medida que aumenta la concentracion de Siy Al,
disminuye la concentracion de Mg mientras que la concentracion del O no

cambia significativamente. (Ver Tabla 3-1).
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Tabla 3-1. Composicion promedio, en porcentaje en peso, determinada por

analisis lineal en el interior de la capa de productos y espesores de la misma a

diferentes tiempos de contacto a 750 °C(Flores, 2008).

Tiempo Mg Si Al O Espesor
(min) (% e.p) (% e.p) (% e.p) (% e.p) (um)
1 17,00 1,20 58,00 23,80 29,80
3 17,00 1,40 57,00 24,60 33,10
5 17,00 1,60 60,00 21,40 36,60
7 14,00 1,80 64,00 20,20 38,90
10 10,00 2,20 68,00 19,80 42,80
15 9,90 2,10 68,00 20,00 45,90
20 9,50 2,30 69,00 19,20 45,30
30 5,50 2,50 72,00 20,00 46,80
45 3,20 2,80 72,00 22,00 47,10
60 2,66 3,00 74,00 20,34 92,20

Los principales productos de reaccion son MgAl,0, y Al,05 a partir de la

reduccion de la arena SiO..

Flores et al. (2008), concluyen que la remocion de Mg depende de la

difusion de iones de Mg, Al y Si a través de los poros de los productos de

reaccion: MgAl,0,y Al,05 ( Figura 3-3).
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Nucleo SiO,

(1]

Figura 3-3. Micrografia de electrones secundarios con angulo de inclinacién de
70° de una particula que ha reaccionado durante 10 min dentro del bafio a 750
°C(Flores, 2008).

De acuerdo al mecanismo de reaccion descrito, la reaccién quimica se
acelera al disminuir el tamafio medio de las particulas de arena SiO2, mejorando
las condiciones de dispersion de particulas mediante procesos como la
inyeccibn neumatica en combinacion con una agitacibn vigorosa o0
incrementando la temperatura. Conocer como cambia la composicién quimica
de los productos de reaccion, conforme la concentracion de Mg en la interface
sélido — fundido disminuye, permite la formulaciéon de fundentes apropiados
para la eliminacién de particulas parcialmente reaccionadas que quedan

atrapadas como inclusiones (Flores, 2008).

Por otro lado, R. Mufioz Arroyo et al. (Mufioz, 2010), removieron Mg de
la aleacion Al — Si A380 mediante la inyeccion sumergida de polvos a través de
gas Ar; los polvos inyectados en el bafio liquido fueron zeolita, arena silice y
una mezcla de ambos. Posteriormente, se cuantifico el contenido de Mg en el
bafio metélico con respecto al tiempo de inyeccion y las mermas de metal al
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final de cada experimento. Durante la experimentacion la fusion se realizoé en
un horno eléctrico de inducciéon con capacidad para 12 kg de Al y para la
inyeccion de polvos se empled una lanza de grafito de 0.698 cm. Durante la
experimentacion se mantuvo constante la carga de 8 kg de Al, la temperatura
del bafio liquido fue de 750 °C. Los flujos de gas y polvo alimentado fueron de
12.84 g/min de mineral por 4 L/min de argdn. En la fusion se tomaron muestras
cada 10 min hasta los 80 min de tratamiento. Al final de cada experimento, se
extrajo una muestra de escoria para analizar por difraccion de rayos X. Mientras
tanto, las muestras metélicas se examinaron por espectrometria de emision
atomica por chispa. Asimismo, se emplearon zeolita, silice y mezclas de silice:
zeolita a una proporcion de 50:50 y silice: zeolita en una proporcion de 34: 66
% e.p. para la eliminacién de Mg de la aleacion Al — Si. Los mejores resultados
se obtuvieron de la mezcla silice: zeolita a 34: 66 % e.p. y en segundo lugar la

mezcla de silice: zeolita a 50: 50. Como se muestra en la Figura 3-4.

—O— 50:50(Silice:Zeolita), k=-0.4124 m”

1.0 —¥— 34:66(Silice:Zeolita), k=-0.6710 m”
—v— Zeolita, k=-0.3795 m”'
0.9 + —8— Silice, k=-0.1941 m™

0.8

0.6 -
0.5 A
0.4 A

0.3

Contenido de Mg (%e.p.)

0.2

0.1 4

0.0 T T T T T T Y Y
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Tiempo (min)
Figura 3-4. Variacion del contenido de Mg en el bafio de aleacion de Al en
funcién del tiempo de inyeccién(Mufioz, 2010).
Ademas se observo que con las mezclas se generé menor cantidad de
escoria. Asimismo, durante la utilizacién de mezclas para la eliminacién de Mg

se observaron los siguientes efectos:
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a) Efecto de la zeolita. La zeolita es un compuesto hidratado y por efecto
de la temperatura del bafio metalico el agua se evapora, debido a que el agua
es un agente altamente oxidante ayuda a la eliminacién del Mg; ademas por la
conveccion en el horno, el flujo del Ar y la forma de las maclas de Carlsbad en

la zeolita las particulas disminuyen de tamafo (menor a 80 ym).

b) Efecto de la silice. El Si reacciona con el Mg disuelto formandose
productos de reaccion que envuelven la particula de arena silice. La formacion
de esta capa de productos alrededor de la arena silice explica el porqué de la
baja velocidad de eliminaciéon de Mg cuando se usa arena silice. Para un
proceso industrial que requiere mayor eficiencia de eliminacion de Mg vy la
menor formacion de escoria (maximo 10 %) la mejor opcidén seria la mezcla
silice: zeolita de 34: 66 con la cual se obtuvo un contenido final de Mg de
0.0066%.

R. Mufoz Arroyo et al. (2010), establecen que debido a las
caracteristicas fisicas y quimicas de la zeolita como son: elevada area
superficial, facilidad para el intercambio i6nico y la presencia de agua absorbida
y adsorbida convierten a la zeolita en un material muy efectivo para la
eliminacién de Mg en las aleaciones de Al. Sin embargo, es necesario controlar
la cantidad de agua en la zeolita para evitar la produccién de mermas por
oxidacion. Por lo tanto, concluyen que las mezclas de silice y zeolita resulta

mas recomendable para evitar las mermas (Mufioz, 2010).

Tomokazu Hashiguchi et al. (Hashiguchi, 2010), estudiaron la remocion
de Mg de la chatarra de Al fundido por un método de separacion de
compuestos usando Shirasu como aditivo. ElI Shirasu es adicionado a la
chatarra de Al fundida y después se agita. En consecuencia, la MgAl,0, y MgO
son formados por la reaccion entre SiO, y Al, 05 del Shirasu y Mg en la chatarra

fundida. El efecto de la temperatura de adicion del Shirasu en la remocion del
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Mg es menor que del tiempo de agitacion. En el caso de la adicion de Shirasu
pulverizado con un tamafio de particula de 63 — 150 um, la cantidad de Mg
removido incrementa linealmente con tiempo de agitacién debido a que el total
de la reaccion es controlada principalmente por una reaccion en la superficie.
En la adicidbn de Shirasu con un tamafio de particula de 300 — 590 um, la
cantidad de Mg removido incrementa parabdlicamente con el tiempo de
agitacion porque la reaccion total es controlada por una reaccion difusiva. La
cantidad de Mg removido es controlado cambiando la cantidad de Shirasu
adicionado. En este estudio de investigaciébn se emplearon dos tamafios de
particulas diferentes, la composicién quimica del Shirasu se obtuvo mediante
un analisis fluorescente de rayos X (XRF). Se adicion6 Shirasu envuelto en Al a
la chatarra fundida, posteriormente se agitd por un periodo de tiempo. La
chatarra fundida se vertié en un molde de acero. Los productos de reaccion que
se asentaron en la parte inferior del crisol (dross), también se recolectaron. Los
contenidos de Mg y Si se examinaron por XRF. Las microestructuras de los
lingotes y la chatarra se observaron por SEM y espectrometria de dispersion de
energia de rayos X (EDX). Con el objetivo de identificar los productos de
reaccion la chatarra fue examinada por difraccion de rayos X (XRD).

En la Figura 3-5 se muestra la relacion entre el contenido de Mg en los
lingotes y el tiempo de agitacion. Dado que el experimento se realiz6 bajo
condiciones ambientales el contenido de Mg decrece después de la reaccién
entre el Mg de la chatarra fundida y el O de la atmoésfera, esto es por la
formacion de MgO. En el caso de la agitacion sin Shirasu se obtuvo muy poca
reduccion en el contenido de Mg. En el caso de la adiciéon de Shirasu de menor
tamafio, el contenido de Mg decrece linealmente con el tiempo de agitacion
para cada temperatura de adicion de shirasu. Para el shirasu de mayor tamafio,
el contenido de Mg decrece parabodlicamente con el tiempo de agitacion. La
Figura 3-6 muestra la relacion entre los contenidos de Mg y Si en el lingote

producido por la adicién del shirasu de menor tamafio a 1023 K, seguido por
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agitacion por 40 min. Suponiendo que todo el Shirasu afiadido hace reaccionar
con Mg en la chatarra fundida y todo el Si producido por la disociacién de SiO,
disuelto en la chatarra fundida sin permanecer en el producto de reaccion, el
Mg y el contenido de Si del lingote, se muestran mediante lineas de puntos en
la Figura 3-6.

| Temperstera  Tamadho de
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g | Ealh RN E 102K

Contenido de Mg del
lingote, CME,’% masa

Tiempo de agitacion, t/min

Figura 3-5. Relacion entre el contenido de Mg en el lingote y el tiempo de

agitacion(Hashiguchi, 2010).
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Figura 3-6. Relacion entre Mg y contenido de Si en la produccion de lingotes
por la adicion de pequenas particulas de Shirasu a 1023 K, seguido por

agitacion por 40 min y Shirasu de tamaro pequefio(Hashiguchi, 2010).

Los principales productos de reacciones fueron MgAl,0, y MgO
producidos por la reaccion entre el Si en el Shirasu y el Mg de la chatarra de Al.
La remocion de Mg mas efectiva ocurre cuando se adiciond el Shirasu con el
tamafo de grano menor (63 um — 150 uym) y el mayor tiempo de agitacion. En
la adicion de Shirasu en forma de hojuelas con el tamafio de particula mas
chico, la cantidad de remocion de Mg aumenta con el tiempo de agitacion
porque la reaccion global es controlada principalmente por una reaccién de
superficie. En el caso de la adiciéon del Shirasu granular con el tamafio de
particula mas grande la cantidad de Mg removido aumenta con el tiempo de
agitacion debido a que la reaccion global es controlada principalmente por una

reaccion de difusion (Hashiguchi, 2010).
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3.2 Modificacion de intermetalicos de Fe de aleaciones Al-Si
Debido al impacto que presentan los intermetalicos de Fe en las
propiedades de las aleaciones de Al — Si, a continuacién se presenta un
resumen de algunas de las investigaciones mas recientes relacionadas con los

efectos de la modificacion de este tipo de intermetalicos.

M. Karamous et al. (Mostafa, 2013), investigaron el efecto del Li en la
microestructura, dureza y propiedades mecanicas en una aleacion de Al A380.
Para la experimentacion se usaron lingotes de Al que se cortaron y fundieron a
750 °Cy, se adicion6 0 %, 0.03 %, 0.06 % y 0.1 % de Liy. asimismo, se realizo
una desgasificacion con C,Cls para después vaciar la aleacion resultante en
moldes de arena. Después se tomaron muestras y se prepararon
metalograficamente para un analisis mediante microscopia éptica y microscopia
electronica de escaner. Al observar la microestructura formada se encontré una
fase de aluminio primario, un eutéctico de Si y plaquetas de fase (. Sin
embargo la aleacién sin Li presenta una microestructura con hojuelas de
eutéctico de Siy gruesas plaquetas de la fase B con una estructura ramificada y
entrelazada. Pero en las microestructuras con Li, el eutéctico de Si se encontro
bien refinado y la fase B en estructuras individuales y mas finas. En la Figura
3-7 y Figura 4-8. M. Karamous et al (2013) establecieron que la fase B empieza
a cristalizar después de la cristalizacion de la fase a — Al (el pre-eutéctico de la
fase B) y continua cristalizando hasta el final de la reaccion ternaria eutéctica y
dedujo que el Li disminuye la temperatura de cristalizacion de la fase B y la
temperatura de reaccion eutéctica mientras incrementa la temperatura del
liquidus de la aleacibn y que el sobreenfriamiento necesario para la

cristalizacion de la fase B y la reaccion eutéctica es mayor en presencia del Li.
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Figura 3-7. Microestructuras de la aleacion A 380, se muestra el efecto la
adicion de Li. a) Sin Li, b) 0.03 % e.p. de Lic) 0.06 % e.p. de Liy d) 0.1 % e.p.
de Li (Mostafa, 2013).
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Figura 3-8. Imagen de SEM, muestra el efecto de la adicion de Li en la
estructura de la aleacion de aluminio A 380. a) Sin Li, b) 0.03 % e.p. de Li, c)
0.06 % e.p. de Liy d) 0.1 % e.p. de Li(Mostafa, 2013).

Ademas del andlisis de la microestructura, se analizaron las propiedades
mecanicas mediante ensayos de tensién, en barras hechas bajo la norma
ASTM B557M-02 a y en una maquina para ensayos de tension controlado por
computadora a una velocidad de 1 mm/min a temperatura ambiente, y un
ensayo de dureza de acuerdo al estdndar ASTM E10, en una maquina de
ensayos con dureza Brinell de 30 kgf y un indentador de 2.5 mm. En los
ensayos de dureza se destacé que al aumentar el contenido de Li la dureza
disminuye, eso debido a la porosidad en la aleacién por la accion del Li. Figura
3-9.
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Figura 3-9. Dureza de la aleacion A380 de Al en funcion del contenido de
Li(Mostafa, 2013).
Y de los ensayos de tension que la resistencia Ultima a la tension (UTS)
como la elongacién incrementan con el contenido de Li puesto que modifica y
refina las hojuelas de Si y plaquetas del intermetalico 8 en los limites de grano.
Figura 3-10 (Mostafa, 2013).
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Figura 3-10. Resistencia ultima a la tension y elongacion en funcion del
contenido de Li(Mostafa, 2013).

41



Hurtalova L. et al. (Hurtalovd, 2012), describen el efecto de la
composicion quimica sobre la formacion de intermetalicos en aleaciones
AlSigCuy, AlSigZn, Mg y AlSi;,CuFe, a partir de la modificacion de su
composicién. La microestructura de las aleaciones fueron estudiadas usando
un microscopio de luz Neophot 32 y observacion por SEM con analisis EDX
usando un microscopio electrénico de escaner VEGA LMU Il conectado a un
espectroscopio de rayos X de dispersion de energia (analizador EDX Brucker
Quantax). Las aleaciones fueron fundidas a una temperatura de 760 °C,

previamente para limpiar las aleaciones se uso sal AlCu,Bg.Tabla 4-2.
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Tabla 3-2. Composicién quimica de las aleaciones (% e.p.)(Hurtalova, 2012).

Elementos de los
Materiales AlSigCus | AlSi,CuFe | AlSigZn,cMg

Si 9.4 12.5 8.64
Cu 2.4 0.85 0.005
Mn 0.24 0.245 0.181
Mg 0.28 0.347 0.452
Zn 1 0.42 9.6
Ni 0.05 0.039 0.0022
Fe 0.9 0.692 0.1143
Pb 0.09 0.055 -

Ti 0.04 0.026 0.0622
Cr 0.04 0.023 0.0014
Sn 0.03 0.01 -
Hg - - 0.0006
Ca - 0.001 0.0002
Cd - - 0.0001
Bi - - 0.0003
P - - 0.0001
Sb - - 0.0007
Al Resto Resto Resto

Para el andlisis de la microestructura de cada aleacion se prepararon
muestras metalograficamente. En la aleaciéon de AlSiyCu; Hurtalova L et al.
(2012) obtuvieron una estructura dendritica de la fase a (en color gris claro), el
eutéctico (mezcla de la matriz a y la fase esférica de Si en color gris oscuro) y
varios tipos de fases intermetélicas (Cu y Fe). Figura 3-11.
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Figura 3-11. Microestructura de la aleacién secundaria AlSigCus, ataque Dix —
Keller(Hurtalova, 2012).

Debido al contenido menor a 0.9 % de Fe y 0.24 % Mn se encontraron
fases intermetalicas como Al,5(FeMn);Si, en forma de “esqueleto de pescado”,
una fase de Al,Cu con una forma de cristales tetragonales en dos morfologias:
bloques con alto contenido de cobre (38 — 40 % ) y Cu y un eutéctico esferoidal
Al — Al,Cu — Si. Figura 3-12.

a) Aly5(FeMn) .Si, b) Al,Cu c)Al — Al,Cu— Si

Figura 3-12. Fases intermetalicas de la aleacion d fundicién AlSiqCus, ataque
HF(Hurtalova, 2012).
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En la aleacion AlSi;,CuFe con 12.5 % de Si, La estructura consiste en un
eutéctico de Si en una matriz de Al — q, particulas de Si primario y fases
intermetélicas. Los intermetalicos consistieron en fases ricas en hierro
Al(FeMn)Si, Al(FeMnMg)Si con una morfologia de esqueleto de pescado,
como se aprecia en la Figura 3-13(a), AlsFeSi en forma de agujas en la Figura
3-13(a) y Al(FeMg)Si en forma de particulas masivas, como en la Figura
3-13(b), ademas de fases ricas en cobre Al,Cu en dos morfologias, bloques y
esferoidal (Al — Al,Cu — Si) como en la Figura 3-13(b). En el caso del Mg fases

intermetalicas en forma de particulas esféricas de Mg,Si que se observan en la

Figura 3-13(c).
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Figura 3-13. Fase intermetalica en la aleacion de fundicion AlSi,,CuFe, ataque

H,S50,4(Hurtalova, 2012).

Por ultimo la aleacion AlSigZn,,SigM g estuvo conformada por una fase q,

un eutéctico de Si,

intermetalicos, (Ver Figura 3-14).

matriz a, una fase esférica de Si y varios tipos de
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Figura 3-14. Microestructura de la aleacién de fundicion AlSigZn,,SigMg,
ataque Fuss(Hurtalovéa, 2012).

Hurtalova L et al. (2012), estipulan que en este tipo de aleaciones
elementos tales como el Mg, Fe, Mn y el Cu estan siempre presentes y dan
lugar a estructuras ovalada, de esqueleto de pescado, escritura china o de

agujas como se muestra en la Figura 3-15 (Hurtalova, 2012).

e ——

a) Al,CuMg b) Mg,Si c) AlFeMn
Figura 3-15. Fases intermetalicas de la aleacion AlSigZn,,SigMg, ataque
Weck — Al(Hurtalova, 2012).

L. Hurtalova et al. (Hurtalova, 2012), estudiaron los cambios en la
microestructura de una aleacion Al — Si después de un tratamiento de

endurecimiento por envejecimiento, se usé una aleacion secundaria de
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AlSiqCus, muestras de esta aleacion fueron tratadas térmicamente por un
tratamiento de solubilizacion a 515 °C, con un tiempo de mantenimiento de 4
horas, seguido de un temple en agua a 40 °C y un envejecido artificial a
diferentes temperaturas de 150, 170 y 190 °C con diferentes tiempos de
mantenimiento de 2, 4, 8, 16, 32 h. Después del tratamiento realizo ensayos de
tension y dureza Brinell (con una carga de 612.92 N y una bola de 2.5 mm de
didmetro por un tiempo de 15 s) y observacion metalografica. La
microestructura de las aleaciones fueron estudiadas usando un microscopio
Optico Neophot 32 y observacion por SEM con andlisis EDX usando un
microscopio electrénico de escaner VEGA LMU Il conectado a un
espectroscopio de rayos X de dispersion de energia (analizador EDX Brucker
Quantax).

L. Hurtalova et al. (2012) describen que el tratamiento térmico provoco
cambios en el eutéctico de Si. Las plaguetas de Si se esferoidizan. (Ver Figura
3-16).

a) Sin tratamiento b) T6—150 °C, 16 horas

c) T6 — 170 °C, 16 horas d) T6— 190 °C, 16 horas

Figura 3-16. Efecto del tratamiento térmico en la morfologia del eutéctico de
silicio, ataque Dix — Keller(Hurtalova, 2012).
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Ademas atribuye cambios en las fases ricas en Fe al endurecimiento por
envejecimiento. La estructura con forma de esqueleto de pescado
Al;s(FeMn);Si, se disuelve y fragmenta y el valor de la superficie media
disminuye de 250 ym? a 51 pm?. Figura 3-17 y Figura 3-18.
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c)T6 —170 °C, 16 horas d) T6— 190 °C, 16 horas

Figura 3-17. Cambios en la morfologia de esqueleto de pescado de la fase rica
en Fe(Hurtalova, 2012).

B s0°c A 170°C X 190°C

180
160
140
120

de Si{Lm?)
3

oB885888

Areapromediodelasparticulas

-

0 4 8 12 16 20 24 28 32

Tiempo de mantenimiento (h)

Figura 3-18. Efecto del endurecimiento por envejecido en el area promedio de
las particulas del eutéctico de Si(Hurtalova, 2012).
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También se encontr6 que fases como A/ - Al,Cu - Si se fragmentan,
disuelven y redistribuyen dentro de la matriz a y que la disolucién de las fases
ricas en Cu durante el endurecimiento aumenta la concentracion de Cu y otros
elementos de aleacion (Mg, Si) en la matriz de Al y se supuso que el Cu crea
precipitados intermetalicos dispersos y aumenta la resistencia global de la
matriz por un mecanismo llamado efecto de endurecimiento por precipitacion.
Por ultimo se establecid que las propiedades mecanicas (dureza Brinell y
resistencia a la tensién) aumentan después del endurecimiento por envejecido
para todas las temperaturas de prueba (Figura 3-19 y Figura 4-20) y propuso
una solubilizacibn por 4 horas a 515 °C, temple en agua a 40 °C vy
envejecimiento artificial por 16 horas a 170 °C como el tratamiento con los
mejores resultados (Hurtalova, 2012).
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tension(Hurtalova, 2012).
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4 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA
Para solventar la creciente exigencia de Al, el proceso de reciclado de Al
secundario es una opcion viable, ya que tiene bajo costo de produccion y
menor consumo energético. Sin embargo, el Al tiene altos contenidos de Mg y
para su eliminacion es necesario llevar a cabo procesos de remocién que no

son muy efectivos 0 que ocasionan dafios ambientales.

4.1 Descripcion del problema
En recientes investigaciones se ha planteado el uso de inyeccién de
polvos silice para el tratamiento de remocion de las aleaciones Al — Si que han
reducido el contenido de Mg hasta menos del 0.1 %. No obstante, los tiempos
requeridos para la cinética de eliminacién aun son muy altos y por ello se
pretende utilizar nanoparticulas de silice para aumentar la cinética de

eliminacién y reducir los tiempos del proceso.

4.2 Preguntas de investigacion

) ¢, Qué fases se obtendran una vez solidificada la aleacion de Al?
o ¢,Cual es la concentracibn maxima de silice con nanoparticulas
que establece la mejor remocion de magnesio?

o ¢En qué tiempo se obtuvo la mayor eliminacion de magnesio?
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4.3 Hipotesis

A través del enriqguecimiento de arena silice con SiOynes) se
incrementara la cinética de eliminacion de Mg, derivado del incremento del area
superficial y proporcionado por las mismas nanoparticulas, mientras que el
método de inyeccion sumergida de particulas soélidas con SiOynesy permitira
una agitacion constante del material dentro del bafio liquido y una eficiente
remocion del Mg al crear nuevas superficies durante la agitacién por inyeccion.
De esta manera se reduciré el contenido de 1.6 a 0.1 % e.p. de Mg en tiempos
menores a 60 minutos para una carga de 6 kg de Al.
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4.4  Objetivos
4.4.1 Objetivo general
Disminuir el tiempo de eliminacién de Mg mediante el empleo de silice
mineral enriguecida con nanoparticulas de SiO, usando la inyeccién sumergida

con gas acarreador inerte en una aleacién de Al secundario A332.

4.4.2 Objetivos especificos

. Caracterizar la silice mineral por MEB, andlisis quimico,
cuantificacion de elementos téxicos en la arena silice y DRX.

o Analizar muestras sin y con SiO;nps) por MEB y DSC-TG.

o Realizar pruebas de inyeccién para eliminar Mg empleando la
silice mineral enriquecida sin y con 2.5 %, 5 % y 10 % de SiOynps) €n
una aleacion Al-Si A332.

o Analizar por difraccién de rayos X la composicién quimica de los
compuestos presentes en la escoria.

o Establecer predicciones termodindmicas de las reacciones
guimicas involucradas en la eliminacion de Mg mediante los paquetes

computacionales de FactSage.
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4.5 Justificacion
El reciclaje de aleaciones de Al necesita solo el 5% de la energia
requerida para producir Al y emite tan solo el 5% de gases de efecto
invernadero. Ademas se ahorran materias primas y los desechos que se
reciclan en lugar de ser enviados a los vertederos. Por otro lado, se presentan
dificultades de contaminacion quimica y se obtienen productos con contenidos
de elementos de aleacion fuera de las especificaciones establecidas. Entre los

elementos contaminantes estan Fe, Cu, Mg, Mn, Cr, Zn, Sby Sn.

Para la eliminacion de Mg se emplean técnicas como la cloracion, el
método electroquimico y adicion de reactivos sélidos. En el método de cloracion
se inyecta cloro al metal liquido y se forma MgCl, que posteriormente se retira
de la escoria, sin embargo durante el proceso se genera gas AlCl;, que al igual
qgue el CI no reaccionado son contaminantes. El método electroquimico separa
el Mg del Al por medio de la electrolisis sin produccién de contaminantes. No
obstante, debido al alto consumo energético es poco recomendable. En el
método de adicion de reactivos solidos, los mas comunmente empleados son el
AlF; y KAIlF,, sin embargo, durante la descomposicién quimica producen
contaminantes altamente téxicos. La cinética de reaccion entre los reactivos
sélidos y el metal liquido es lenta y debido a ello se requiere de técnicas que
mejoren el proceso, tales como la inyeccion sumergida de arena silice (SiOy).
La inyeccion sumergida de polvos aumenta las areas de contacto entre el metal
liquido y el sélido reactivo por un mayor tiempo, logrando la eliminacion de
hasta un 90 % de Mg sin la formacion de residuos téxicos y dafinos al medio

ambiente.

54



4.6 Alcances y delimitaciones
4.6.1 Alcances

o Reducir el tiempo en la cinética de eliminacion de Mg de
aleaciones Al — Si por debajo de los 60 min.

o Establecer la concentracion de arena silice con nanoparticulas
mas conveniente para la remocion de Mg en el menor tiempo.

o Estudiar la cinética de reaccion entre la aleacion de Al y el Si con
nanoparticulas de silice asi como identificar morfologia y distribucion de
fases en el Al.

4.6.2 Delimitaciones
o Las fusiones de Al — Si se realizaran a una temperatura de 750 °C.

. La aleacion de Al a utilizar sera Unicamente la A332 con contenido
de Mg mayor a 1 %.

o Los porcentajes de SiOxnps) a utilizar seran 2.5, 5y 10 %.
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5 APORTE CIENTIFICO E IMPACTO TECNOLOGICO

5.1 Aporte cientifico
Aplicacion de la Nanotecnologia a procesos de fundicion del Al. Con el
fin de implementar un proceso de inyeccion de material nanoestructurado para

la remocion de Mg.

5.2 Impacto tecnoldgico
Se reduciran el tiempo necesario para la remocion de Mg de las
aleaciones de Al, mediante la implementacion de arena silice con
nanoparticulas en la industria automotriz. Asimismo, la factibilidad de reducir
gastos en el proceso y evitar dafios ambientales, al no hacer uso de

substancias contaminantes como lo son los cloruros o fluoruros.
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5.3 Infraestructuray apoyos técnicos disponibles

Para el desarrollo del proyecto se va a contar con diferentes recursos
como lo son:

- Acceso al centro de informacion tecnolégica de COMIMSA, cuenta

con: revistas especializadas, normas y bases de datos.

- Vinculacion de trabajo experimental y equipo de caracterizacion
con el CINVESTAV.
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6 METODOLOGIA

La metodologia que abarca desde la revision bibliografica necesaria para
fundamentar los resultados obtenidos de esta investigacion, experimentacion,
andlisis de resultados, conclusiones, escritura de un articulo y la tesis, se llevo

a cabo como se muestra en la Figura 6-1.

-Tratamiento

- Metalografias P
térmico

Revision bibliografica

-Pruebas
Resultados y Discusiones | Mecanicas

‘ - Estado del arte

Escritura de un articuloy
tesisde grado

- Etapa 2:

‘ - Marco tedrico
Tratamiento térmico y pruebas
mecanicas

Experimentacion Fusién e inyeccion de la arena

" - Etapa 1: ‘
silice con SiO;es,

Figura 6-1. Diagrama de flujo general de la metodologia del proyecto.

Cabe destacar que la experimentacion se dividi6 en dos etapas. La
primera etapa abarca desde la adquisicion de la aleacion de Al A332, asi como
de la arena silice, las nanoparticulas y el equipo de inyeccion. Molienda y
cribado de la arena silice, para obtener un tamafio de particula adecuado para
el proceso de inyeccion (150 um). La preparacion metalogréfica de la arena
silice para analizarla por las técnicas de MEB, DRX y Andlisis quimico por
absorcion atoémica. El enriquecimiento de la arena silice con 2.5, 5y 10 % e.p.
de nanoparticulas. El ajuste quimico de la aleacion A332 mediante la adicion de
Mg. La realizacion de las pruebas de inyeccion de la arena silice impregnada
con SiOynps). Finalmente, la obtencion de muestras de las aleaciones de Al — Si

A380 resultantes de la fusion.
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Consecuentemente, la segunda etapa corresponde al maquinado de las
probetas obtenidas de la fusion de la aleacion de Al para ensayos de tension. El
tratamiento térmico de solubilizacion y envejecido en muestras de las
aleaciones A380. Ensayos de tension y dureza Brinell en las aleaciones con y

sin tratamiento térmico para evaluar propiedades mecanicas de la aleacion.

Finalmente se discutiran los resultados de las metalografias, tratamiento
térmico y las pruebas mecanicas de las aleaciones A 380 de Al, con el fin de
evaluar el efecto de la remocion de Mg sin y con SiOynps). De esta manera

establecer los parametros del proceso.
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7 Experimentacion

7.1 Etapa 1: Fusion e inyeccion de la arena silice con SiOyps)
7.1.1 Material y equipo
A continuacion se describe brevemente el material y equipo empleado en

la remocion de Mg por el método de inyeccion sumergida de particulas:

Metal base
o Aleacion Al — Si:
Se emple6 una aleacion A332, de la cual se ajusté el contenido de
Mg hasta 1.6 % e.p., para posteriormente realizar el proceso de remocion y
obtener una aleacién con las caracteristicas de la A380 con menos del 0.1
% e.p. de Mg.

Material para el proceso de remocion:

o Arena silice:
Compuesta por silicio (>90% e.p.) y oxigeno en forma de cuarzo. Se
utilizé como principal mecanismo de transporte de las nanoparticulas de
SiO, para remover Mg, debido a sus propiedades de absorcion. La arena

silice se obtuvo con un tamafio de particula menor a 1397 ym.

o Nanoparticulas de SiO..

Se emplearon nanoparticulas marca Aldrich (99.999% de pureza)
compuestas por una matriz de silice amorfa de tamarios < a 10 nm. Estas se
observaron a altas amplificaciones por Microscopia Electrénica de
Transmisién. Se postula que a escala nanométrica permite incrementar el
area superficial de reaccion de la arena silice e incrementar la velocidad de

remocion del Mg.

60



Transporte del material de remocién

o Gas Argon:

El gas empleando para transportar la arena silice impregnada con
nanoparticulas al interior del metal fundido de aluminio fue Ar de 99.999
% de pureza. La naturaleza quimica inerte del gas evita la oxidacion del
bafio liquido de Al. Por otro lado, agita vigorosamente el Al fundido para

una mayor eliminacion de Mg.

Fusién del material

. Horno de induccion:
La fusion de la aleaciéon de Al se llevd a cabo en un horno eléctrico de
induccion empleando un crisol de 12 kg de capacidad. El calor generado por

induccion genera corrientes parasitas que agitan el bafo liquido.

Sensor de temperatura

. Termopar:

Se emplearon termopares tipo “K” conectados a un medidor de
temperatura. Este sistema de medicion permite  monitorear
continuamente la temperatura de la aleacién fundida y, mantener bajo

supervision el proceso de eliminacién de Mg a 750 °C.

Equipo de inyeccion

. Camara de inyeccion de polvos:

El equipo estd provisto de una camara de inyeccién, con un
orificio de entrada en la parte superior y uno de salida en la parte inferior.
Conectados a los extremos un rotametro de medicion de flujo de gas, asi
como un tanque de gas de Ar para suministrar el gas acarreador. El flujo
de inyeccion de polvo en la camara se controlé6 mediante un contenedor
de polvos provisto de un tornillo sinfin y un motor conectado a un

variador de velocidad para controlar el flujo del polvo nanoestructurado.
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o Lanza de inyeccion:

En la salida de la camara de inyeccion (parte inferior), se coloco
una lanza de grafito con un diametro de salida de 0.698 cm (Ver Figura
7-1).

Entrada

Tornillosin ‘
s

Camarade
Tanque de gas Ar y inyeccion
/

Rotametro de medicion
de flujo degas

Figura 7-1. Equipo de inyeccion de polvos.
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7.1.2 Caracterizacion de la materia prima
La caracterizacion de la arena silice y la aleacion de Al se muestra en el

diagrama de la Figura 7-2 y se describen a continuacion:

Al, Si, Ca, Na, Cu, Mg, Fe,

— Anélisis Quimico — Mn, F, r, Ba, Ky Ni

Molienda y tamizado a - Andlisis e identificacién
100 mallas (150 pm) de compuestosyfases

— Silice I

Analisis puntualy
— MEB ——morfologia de particulay
fotomicrografias
. — L | DSC/ATG Pol\modrflsmogcambwo
Caracterizacion de e estado
la materia prima
: . - P Al, Si, Fe, Cu, Mg, Cr, Ni,
L Aleaciones de Al-Si [— Anélisis Quimico I, Ca, Pb y Ti

Figura 7-2. Diagrama de la caracterizacién de la arena silice y la aleacion de
aluminio A332.

Arena Silice
o Molienda y cribado:

La arena silice con un tamafio de particula de - 12 mallas (>1397
Mm) se redujo de tamafio mediante un proceso de molienda y cribado. La
molienda se realizd en un molino de barras durante 60 min y
posteriormente se cribd en un tamiz No. 150 ASTM (150 pum) y las

particulas a +150 mallas se separaron para ser nuevamente molidas.

. Preparacion de la arena silice:

Se utilizé resina termofraguante para montar una muestra que se
desbasté con lijas de 320 a 1200 y se puli6 en pafios Microcloth en
discos rotatorios a 450 rpm impregnados con pasta de diamante de 1
pum. Después del pulido la muestra se enjuagé para eliminar residuos y
se sumergié en un vaso de precipitado con alcohol etilico por 33

segundos. A continuacion se realizd un pulido con una suspension de
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silice coloidal de 0.05 um en un pafo Microcloth sobre un plato estético

y, por ultimo la muestra se lavo en agua, en alcohol etilico y se seco.

o Microscopia electrénica de barrido (MEB):

Para analizar las morfologias y particulas de silice de la muestra
preparada en resina termofraguante se observO mediante un
Microscopio Electronico de Barrido modelo XL30 ESEM y, en paralelo se

analizaron quimicamente por EDXS (Energia Dispersiva de Rayos X).

o Difraccion de Rayos — X:
Por medio de un difractémetro de Rayos — X marca PHILLIPS
modelo X’PERT PW3040 de gonidometro vertical se analiz6 una muestra

representativa de la arena silice.

o Andlisis quimico y cuantificacion de elementos toxicos en la arena
silice:

Se disolvié una muestra de arena silice por digestion quimica para
un analisis cuantitativo en un equipo de absorcion atémica marca
THERMO ELEMENTAL modelo SOLAAR S4 AA. Para el andlisis de
elementos téxicos se hizo una identificacion de Cr, Cd, As, Ti, Zn, Pb,
Sb y Ni en la composicion de la arena silice.

. Andlisis térmico diferencial (DTA):

La arena silice sin y con SiO; nes) Se analizd para establecer
cambios de fase o estado en funcion de la temperatura. Los cambios de
estado se analizaron mediante la deteccion de cambios endotérmicos y
exotérmicos de las curvas generadas por DTA (TA Instruments Q500).
En todas las muestras se uso flujo de argon a 600 ml/min y velocidad de
calentamiento de 10 °C/min.
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Aleaciones de Al — Si

o Andlisis quimico:
Para el analisis cuantitativo de elementos metalicos en las aleaciones
de Al, muestras de la aleacion de Al A332 y A380 se analizaron mediante
espectrometria de emisién con descargas controladas bajo una atmoésfera

de argon.

7.1.3 Impregnacion de la arena silice con SiOyps)

La remocion del Mg en la aleacién A332 se llevo a cabo por la adicién de
arena silice en la fusiébn de la misma. El Mg reacciona con la arena silice
formando compuestos, y por diferencia de densidades entre el Al y los

compuestos se depositan en la escoria.

Para incrementar la energia de superficie entre la arena silice y el Mg se
impregno la arena silice con 2.5, 5y 10 % e.p. de SiOynps), considerando la
relacion al contenido de la arena silice (Tabla 7-1). El procedimiento se realizé
de la siguiente manera: 1) Se adicionaron las nanopatrticulas en la arena silice y
se mezclaron con alcohol etilico durante 15 minutos a una velocidad de 3500
rom en una batidora (Figura 7-3(a)). Con el fin de obtener una mejor
distribucion de las nanoparticulas en la arena silice (ver Figura 7-3(a)).

Finalmente, la mezcla se sec6 en una mufla a 110 °C por 24 h (ver Figura 7-3

(b)).

Tabla 7-1. Cantidad de arena silice y SiOxnps)y empleadas para la remocion de
Mg.

Mezcla Arena silice SiOznps)
(kg) W (kg) W (%)
1 0.5988 0.00963 2.5
2 0.5892 0.01925 5
3 0.5700 0.03850 10
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Figura 7-3. Mezcla de la arena silice con SiOynps). @) Mezcla con una batidora

y b) secado de la mezcla.

7.1.4 Ajuste quimico de la aleacion A332

Como se menciond anteriormente, se emple6 una aleacién de Al — Si
A332. En esta aleacién se ajusto el contenido de Mg al 1.6 % e.p. mediante la
adicion del mismo elemento durante la fusién de la aleacion. El objetivo de este
ajuste es remover el Mg con la arena silice sin y con SiOxnps) para obtener la
composicién quimica de una aleacion A380 con un bajo contenido de Mg (0.1

% e.p.).

7.1.5 Predicciones termodindmicas

Se llevaron a cabo predicciones termodinamicas en el paquete
computacional Factsage 6.4. Con el fin de obtener informacién sobre los
productos de reaccién a 750 °C y 1 atm en la remocion de Mg, se realizaron los
calculos en el médulo de Equilib. Asimismo en paralelo, se determinaron las

energias libres de Gibbs en el médulo de React.
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7.1.6 Fusion e inyeccion de la arena silice con SiOxpes)

Se realizaron un total de tres fusiones. En cada fusién se inyecté una de

las mezclas de arena silice con SiOznps) €n el seno de la aleacion fundida

A332. La Tabla 7-2 muestra las mezclas y contenido de Mg a eliminar.

Tabla 7-2. Datos de las mezclas de arena silice+nanoparticulas, Mg y Al

utilizados en las fusiones.

Fusion Lingote de la Mg total Mezcla de arena
aleacion A332 (kg) % silice+%SiOznps)
Wiotal (KQ)
1 6 0.096 1.6 Arena silice+2.5%SiO,ps)
2 6 0.096 1.6 Arena silice+5%SiOznps)
3 6 0.096 1.6 Arena silice+10%SiOyps)

Los pardmetros de operacion en la produccién de la aleacion A380 se

presentan de forma esquematica en la Figura 7-4 y estos se detallan a

continuacion.

67




Fusién e inyecciénde la arena silice con Si0, 5,

Control de latemperatura
con termopares

Temperatura de 650°C
Adicidn de Mg

Conexion del tanque de gas Ar
a5 Lar/min

Mezcla de silice con Si0; nes;
18 g/min

Temperatura
de 750°C

Cada 10
minutos

Fusion de la aleacion A332

Colocar la aleacidn en el horno
deinducciény encenderlo

Ajuste de la
composicién

Pre calentamiento de la lanza de
inyeccidn, lingotera y moldes para
las probetas de tensidn

Preparacién del Ajuste de lavelocidad de
rotacion del ternillo sinfina

equipo de inyeccidn 20 rpm

Llenado de la cdmara de
inyeccidn

Colocar la camaray la
lanza en su lugar

Inicio de la inyeccion

Vaciado de las primeras
muestras

Vaciado de muestras
durante 70 minutos

|

- - - r I
Fin de la inyeccién —— 2°7°

minutos

Vaciado del material
restante, dross y escoria

Pesaje de todas las
muestras obtenidas

Figura 7-4. Diagrama de la fusion de la aleacién A332 e inyeccion de la arena

silice con SiOyps).
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El lingote de la aleacion de aluminio A332 se posiciond dentro del horno
y, gradualmente se calent6 de temperatura ambiente hasta los 750 °C. El
monitoreo de la temperatura se llevé a cabo con un termopar tipo “K” desde los
650 °C y, se adicion6 el Mg para ajustar la aleacion a 1.6 % e.p. Mientras tanto,
la lanza de inyeccion, las lingoteras y los moldes para las probetas de tension

se precalentaron mediante un quemador de gas.

Una vez ajustado el contenido de Mg (1.6 %) y a una temperatura de 750
°C se vaciaron dos probetas del material sin inyeccion y, en seguida se hizo
descender la camara de inyeccién ya conectada al tanque de Ar hasta
aproximadamente 80 % de la profundidad del crisol del horno vy, se fij6 un flujo
de gas de 5 L Ar/min, de igual manera se establecio la velocidad de rotacion del
tornillo sinfin en 20 rpm (18 g polvo/min) para inyectar la mezcla por 70 min.
Durante la inyeccién se tomaron muestras cada 10 min (ver Figura 7-5). Con el
fin de analizar la muestras solidificadas por espectrometria de emisién por
chispa para determinar la eficiencia de remocién de Mg en funcién del tiempo.
En seguida se vaciaron cuatro probetas en forma de barra para maquinarlas
para el ensayo de tension, una vez agotado el polvo en la camara se quité la
escoria, se vacio la carga en una lingotera y después se retir6 el dross del
fondo del crisol. Todo el material obtenido se etiquetd y pesd para calculos

posteriores (eficiencia, merma).
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Figura 7-5. Fusién y vaciado de la aleacion Al — Si A380 con la mezcla de
arena silice y nanoparticulas de SiO,. En a) fusion de la aleacion e inyeccién de
la mezcla, b) Vaciado de una probeta durante la fusién, c) Muestra vaciada de
la aleacion y, d) Probetas solidificadas vaciadas cada 10 minutos durante la

inyeccion.
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7.2 Etapa 2: Tratamiento térmico y pruebas mecanicas

En el proceso de eliminacion de Mg, se trataron tres aleaciones A380
con diferente contenido de SiOynpes). En cada fusion se vaciaron un total de 18
probetas (2 antes de la inyecciébn y 2 mas cada 10 min durante 70 min) en
forma de discos de 5 cm de didmetro por 3 cm de alto (Figura 7-5 (d)) y 2

probetas cilindricas de 3 cm de diametro por 25 cm de largo (Ver Figura 7-6).

Figura 7-6. Aluminio A332 vaciado en los moldes de las probetas de tension.

7.2.1 Preparacién metalogréfica de las aleaciones A380 de aluminio

Una vez que las muestras fueron analizadas por chispa, se prepararon
metalograficamente, se cortaron, se desbastaron con lijas desde 320 a 2400 v,
se pulieron con pafios Microcloth impregnados con pasta de diamante de 3 um
y después con 1 um empleando discos rotatorios a 450 rpm. Terminada la
etapa de pulido, se enjuagaron con agua y alcohol etilico para eliminar
residuos. Finalmente se pulieron a espejo con una suspension de silice coloidal
de 0.05 ym en un pafio Microcloth sobre un plato estatico, se lavaron al chorro
de agua luego con alcohol etilico y se secaron.
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7.2.2 Maquinado de probetas de la aleacion A380

Las probetas cilindricas se cortaron en 2 secciones de 10 cm y una de 5
cm de largo. Las secciones mas largas se maquinaron para obtener 4 probetas
para el ensayo de tension. La parte restante de la probeta cilindrica se corté en
2 probetas de 3 cm de didmetro por 2.5 cm de largo para el ensayo de dureza
Brinell.

Las dimensiones de las probetas del ensayo de tension se realizaron de
acuerdo a la norma ASTM E8(ASTM, 2013) (Ver Figura 7-7).

X . , A — Longitud del drea reducida 32 mm
S —
‘ _ I‘ -l | D — Didmetro 6.44 mm
| ih-' S B f A
= o — - ‘ __. bll - - : t —a II"; —maem = \1: ? - —— F — Filete 3;16
F L — Longitud total de la probeta 98 mm

Figura 7-7. Dimensiones de las probetas para el ensayo de tensién de la

aleacion A380.

7.2.3 Tratamiento térmico

Se llevo a cabo el tratamiento térmico T6 de solubilizacion vy
envejecimiento en probetas de tension maquinadas (tratadas por inyeccion de
arena silice sin y con SiOynpes) (A380)). Adicionalmente, se cortaron muestras
testigo para medir la dureza en la escala Brinell. Cabe mencionar que el
tratamiento de solubilizacién y envejecimiento T6 es usado en aleaciones de Al
forjadas en las series 2XXX (Al = Cu), 6XXX (Al — Mg — Si), 7XXX (Al — Zn — Mg
— Cr) y 8XXX(Al — Li) y en aleaciones de fundicién en las series 2XX (Al — Cu),
3XX (Al — Mg — Si — Cu) y 7XX(Al — Zn) para mejorar las propiedades
mecanicas y homogeneizar la microestructura. El procedimiento experimental
del tratamiento térmico se llevé a cabo como se indica en la Figura 7-8. Se uso
un horno mufla marca Felisa que se calento hasta 490 °C a una velocidad de
calentamiento de 15 °C/min, a esta temperatura se mantuvieron las probetas en

el horno durante 15 min (Figura 7-9). Posteriormente se sacaron y se templaron
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en agua a 60 °C. El envejecido se realiz6 inmediatamente después en el mismo
horno a una temperatura de 150 °C durante 24 h y, finalmente se templaron en

aceite con agitacion (Figura 7-10).

(1]
| .
3
)
o]
| .
v
o
E Solubilizacion por 15
= min y temple en
aguaab60°C
490 °C +
Envejecimiento por 24
hrsy temple en aceite
150 °C—}+

Tiempo

Figura 7-8. Tratamiento térmico de solubilizacién y envejecimiento de la
aleacion Al — Si A380.
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Figura 7-10. Tratamiento térmico de solubilizacion y envejecido. a)

Calentamiento del horno mufla a la temperatura de solubilizacion, b) Colocacién
de las probetas para el tratamiento, ¢c) Temple en aceite de las probetas
después del envejecido y, d) Vista final de las probetas después del tratamiento
térmico.
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7.2.4 Ensayo de tensién uniaxial

El ensayo de tensién uniaxial se llevd a cabo en una maquina de
ensayos universales electromecanica marca MTS Qtest Elite 100 con
capacidad de 100 KN a una velocidad del cabezal de 3 mm/min, con el fin de
evaluar las propiedades mecanicas en las probetas sin y con tratamiento
térmico de las muestras con arena silice sin y con SiOxnps). La adquisicion de
los datos mecéanicos se determiné a partir del paquete computacional
Testworks. Adicionalmente, los datos del ensayo de tensidn se graficaron en
curvas de Esfuerzo versus Deformacion real para obtener datos reales vy,
eliminar el efecto visual de descarga de la fuerza aplicada en el grafico debido a
la formacion del encuellamiento de la probeta en el esfuerzo Udltimo a la
traccion. Asimismo, tener una mejor apreciacion del flujo plastico del ensayo
mecénico en funcion del cambio microestructural. La Tabla 7-3 resume las
probetas usadas para el ensayo de tension y para la evaluacion de la dureza en

la escala Brinell.
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Tabla 7-3. Probetas sin y con tratamiento T6 utilizadas para los ensayos de

tension y dureza Brinell.

No. de probetas para el ensayo de No. de muestras para la medicion de
., tension dureza HB
Aleacion A380 _ , , .
Con tratamiento | Sin tratamiento | Con tratamiento ) .
Sin tratamiento T6
T6 T6 T6
Aleacion 1
, 2 2 1 1
(2.5 % de SIOZ(NPS))
Aleacion 2
_ 2 2 1 1
(5 % de SIOZ(NPS))
Aleacion 3
, 2 2 1 1
(10 % de SIOz(Nps))

7.2.5 Medicion de la dureza en la escala Brinell

Las pruebas se realizaron en un durémetro Brinell marca Wilson BH3000

con un indentador de tungsteno de 5 mm de didmetro, una carga de 250 kgf por

13 s y el paquete computacional Kingscan IV para estimar los valores de la

dureza sobre las probetas cilindricas de 3 cm de diametro para las aleaciones

con tratamiento y sin tratamiento térmico. Los parametros de operacion se
realizaron bajo la norma ASTM E10(ASTM, 2014).
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8 RESULTADOS Y DISCUSIONES
8.1 Caracterizacién microscopica, fisicay quimica de los
materiales
8.1.1 Analisis por microscopia electronica de barrido y de
transmision de la arena silice sin y con SiOnps)
La Figura 8-1(a) muestra una imagen de la arena silice sin molienda a -
12 mallas (>1397 um). Mientras tanto, en la Figura 8-1(b), se observan por
electrones retrodispersados particulas de silice de morfologias regulares y de
tamafos variables con superficies lisas. La naturaleza quimica analizada por

EDX muestra picos intensos correspondientes a la arena silice (Figura 8-1(b)).

si

a) b)

Figura 8-1. a) Material recibido a granel y b) Imagen de electrones
retrodispersados de particulas de silice y su respectivo EDX.

Las nanoparticulas amorfas de SiOnes) Sin y con mezclas de arena
silice se inspeccionaron por TEM (Figura 8-2(a) y (b)). A altas amplificaciones,
se observa que las SiOxnps) tienen una morfologia esférica (Figura 8-2(a)). En
el caso de la mezcla de la arena silice con 10 % en peso de SiOynps) Mmuestra
nanoparticulas aglomeradas en diferentes zonas (Figura 8-2(b)). Este aspecto
superficial modifica la velocidad y el tiempo de eliminacibn de Mg debido al
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aumento de la energia superficial que es generada por los tamafos de las

nanoparticulas.

: ‘ ';' AT e — & bk:‘
Figura 8-2. Imagen de microscopia electronica de transmision: a)
Nanoparticulas de SiO, y, b) Arena silice impregnada con 10 % de SiOs.

8.1.2 Caracterizacién cualitativa de la silice por difraccion de

rayos — X

En el analisis por DR — X de la arena silice se identificé cuarzo como un
constituyente principal (Tabla 8-1). Esta estructura pertenece al grupo de los
silicatos, conformados por silice y oxigeno. Ademas, tiene una gran variedad de
polimorfismos desde cuarzo a hasta tridimita. Es importante mencionar que
este tipo de polimorfismos tienen diferente reaccion quimica debido al arreglo
atomico y estructura cristalina.

Tabla 8-1. Compuestos identificados mediante DR — X.

Material Compuestos identificados

Arena silice Cuarzo: SiO,
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8.1.3 Analisis quimico de la arena silice

En la Tabla 8-2 se muestra la composicion quimica de la arena silice que
fue analizado por via humeda. Se aprecia que el contenido de silice es de
99.19 % e.p. Este valor permite que sea viable para utilizarse en los procesos
de eliminacion de Mg de aleaciones de Al en estado liquido (Flores et al.,
2008).
Tabla 8-2. Andlisis quimico cuantitativo de los materiales base silice.

Elemento | Silice
(%e. p.)
K 0.004
Ca 0.059
Na 0.022
Sr <0.20
Ba <0.20
Al 0.155
SiO; 99.19
Fe 0.080
Mg 0.010
Mn <0.001
CO; 0.070
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8.1.4 Cuantificacion de elementos toxicos en la arena silice

La mayoria de los minerales extraidos de la corteza terrestre (en minas a
tajo abierto y subterraneo) tienen trazas de compuestos toxicos que hacen
imposible su manejo y utilizacién en cualquier proceso tecnoldgico debido a que
se generan vapores o soluciones dafiinas para la salud y el medio ambiente. En
base a lo anterior, se procedié a realizar una cuantificacion de elementos
toxicos para tener mayor seguridad en el manejo de los mismos. Se aprecia en
la Tabla 8-3, que los niveles de impurezas no son relevantes de acuerdo a las
normas de manejo y utilizacion de residuos toxicos, principalmente plomo,
cadmio y zinc (SECRETARIA DE MEDIO AMBIENTE Y RECURSOS
NATURALES, 2006).

Tabla 8-3. Cuantificacién de elementos téxicos en la arena silice.

Elemento % e.p. en la
arena silice
Cr 0.0027
Cd <0.0005
As <0.0002
Ti <0.012
Zn 0.013
Sb <0.015
Fe 0.220
Pb <0.001
Ni <0.001
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8.1.5 Analisis térmico diferencial, calorimetria de barrido vy

termogravimetria

En la Figura 8-3, Figura 8-4, Figura 8-5 y Figura 8-6 se muestran las
gréficas del andlisis térmico diferencial (ATD), de calorimetria diferencial (siglas
en inglés, DSC (Differential Scanning Calorimetry) y termogravimétrico (TG) de
las mezclas de la Tabla 7-1 y de arena silice sin SiOanps). En cada una de las
figuras se aprecia la evaporacion del agua alrededor de los 100 °C
acompafada de una pérdida de peso. No obstante, en la Figura 8-3 y Figura
8-4 se aprecia una ganancia en peso después de los 600°C. Se postula que
esta ganancia en peso es debido a la presencia de humedad en la arena silice
0 un contenido considerable de oxigeno en la camara del horno, esto genera la
formacion de algun compuesto. Sin embargo, se observa que conforme se
incrementa el porcentaje de nanoparticulas de silice amorfa se inhibe la
ganancia en peso (ver Figura 8-3, Figura 8-5 y Figura 8-6).

Por otro lado aproximadamente a los 550 °C se observa un cambio
polimorfico de cuarzo bajo a trigonal a cuarzo alto B hexagonal con un menor
peso especifico y estructura mas abierta (ver Figura 8-3,Figura 8-4, Figura 8-5y
Figura 8-6).
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DSC — TGA de Silice
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DSC— TGA de Silice con 5 % de SiOyyes)
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8.1.6 Aleaciéon de aluminio A332

Los resultados de espectrometria por chispa (Tabla 8-4), muestran la
composiciéon quimica de la aleacion de aluminio A332. En la tabla puede
observarse el porcentaje de Mg inicial de la aleacion sin modificar.

Tabla 8-4. Composicién quimica de la aleacion A332.

Si Fe Cu Mg Cr Ni Zn Ca Pb Ti Al
(%ep)| (Wep) | (Wep) | (Wep) | (%ep) | (%ep) | (%ep)| (%ep)| (%ep)| (%ep)| (%ep.)

11.64 | 0.338 2.05 1.60 0.006 1.54 0.015 0.004 | 0.004 | 0.059 83.29

8.2 Predicciones termodinamicas de las reacciones quimicas
involucradas en la eliminacion del magnesio

La factibilidad de la remocion de Mg empleando arena silice con
SiOznps) €s determinada termodinamicamente en el modulo de Equilib del
paquete computacional FactSage, considerando la temperatura de 750 °C, 1
atm de presién, los moles de O, el contenido de Mg en la aleacién de aluminio
A332 y los contenidos de masa reales de las cargas para fundir son resumidos
en la Tabla 8-5.

Tabla 8-5. Cantidades de los reactantes considerados en las predicciones

termodinamicas a 750°C usando el médulo de Equilib de FactSage.

Mezclas Al Mg SiO,

(kg) (kg) (kg)
1) Arena silice +2.5 % SiOynps) 6.00 0.096 0.0963
2) Arena silice +5 % SiOynps) 6.00 0.096 0.01925
3) Arena silice +10 % SiO;nps) 6.00 0.096 0.03850

Los resultados obtenidos muestran una minimizacion de las energias
libres de Gibbs en funcion del incremento en el contenido de SiOynps).Figura
8-7.
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Figura 8-7. Diagrama de las energias libres de Gibbs calculado en el paquete

computacional FactSage.
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8.3 Composicion final de Mg en las aleaciones A380
Los lingotes vaciados después de cada fusion se analizaron
quimicamente por chispa para cuantificar el contenido final de Mg en las
muestras sin y con SiOxnps).
Se muestra en la Tabla 8-6 el peso de los lingotes antes y después de

las fusiones y del material sobrante para calcular la eficiencia del proceso.

Tabla 8-6. Pesos y porcentajes de eficiencia del proceso de remocioén de Mg
Winicial | Winal | Wescoria | Mg | %Mg n
(kg) | (kg) | (k9) | inicia | fina | (%)
SiO; 6 3.800 | 1.240 1.6 | 0.94 | 41.250
SiO; + 2.5 % SiOznps) 6 2.600 | 0.863 1.6 | 0.81 | 49.375
SiO; +5 % SiOznps,) 6 |2904] 0549 | 1.6 | 0.67 |58.125
SiO2 + 10 % SiOynps) 6 2.904 | 0.498 1.6 | 0.44 | 72.500

Muestras

En la Tabla 8-6 ademas se observa la eficiencia de remocion de Mg (n)
para cada experimento. Es notable la eficiencia incrementa en las mezclas de
arena silice con 5y 10% SiO,nes) debido a la energia superficial de la arena
silice que es modifica por las nanoparticulas impregnada. Este hecho aumenta
la cinética de eliminacion de Mg. Por otra parte mediante el uso de mezclas de
la arena silice con nanoparticulas, se generd una menor cantidad de escoria.
Por otro lado, se forman compuestos de alta estabilidad térmica como son
MgAl,0,, MgO y Mg,Si0,, asi como SiOzcuarz0) € identificados en la escoria por

DR — X como se resume en la Tabla 8-7.
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Tabla 8-7. Compuestos principales en la escoria identificados por difraccion de

rayos-X.

Compuesto

Silice

Arena silice +
2.5 % SiOynps)

Arena silice +
5 % SiOznps)

Arena silice +
10 % SiOznps)

Al

X

X

X

X

Si

Si 02 (cuarzo)

MgO (periclasa)

MgAlz 04 (espinela)

X| X| X| X

Mg,Si0, (forsterita)

X| X| X| X| X

X| X| X| X| X

X| X| X| X| X

Alz 03 (corinddn)

En base a los resultados de la Tabla 8-6 se procedio a graficar los

valores de remocion del % e.p. de Mg en funcion del tiempo (Ver Figura 8-8).

Cabe resaltar que el grafico se obtuvo a partir de los valores de réplicas de

muestras de cada 10 min de fusion.
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Eliminaciéon de Mg en funcidn del tiempo de inyeccidn
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Figura 8-8. Gréfica de la remocién de Mg en funcion del tiempo.

Se aprecia, en la Figura 8-8, que en los primeros 10 min de inyeccién
existe una reduccion de 1.6 a 1.4 % e.p. de Mg con 10 % de SiOynps).
Conforme incrementa el tiempo del proceso de remocion hasta los 70 min, se
observa una remocion de 1.6 hasta 0.48 % e.p de Mg con 10 % de SiOynps).
Evidentemente, no se alcanza el contenido minimo de 0.1 % e.p. de Mg que se
requiere por norma para la industria automotriz. Se postula que durante la
remocion del Mg en funcién del tiempo se forma una capa gruesa de MgAl,0,
gue es altamente estable a altas temperaturas y, en consecuencia interfiere con
la difusion de especies quimicas de Mg para eliminarse. Este hecho es

consistente con la capa de MgAl,0, que se muestra en la Figura 8-9.
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Al si

Zone (a) Zone (b)

1.00 2,00 3.00 1.00 2.00 3.00

Figura 8-9. Imagen de electrones retrodispersados de una particula de silice
semi-reaccionada y correspondiente EDX: a) Capa de MgAl,0, y, b) Centro
sin reaccionar rico en SiOs.

Es importante mencionar que la arena silice sin SiOynps) €limina poco
Mg (de 1.6 a 1 % e.p) y, sin embargo, la arena silice impregnadas de SiOxnps)
incrementan gradualmente la eficiencia de remocién de Mg. Comparativamente,
es relevante remarcar que en este proyecto de investigacion se estan
empleando altos contenidos de Mg (1.6 % e.p) comparados con los que la

literatura reporta (1 % e.p.)(Carmona, 2013).

89



8.3.1 Regresion lineal para la prediccion de la tendencia del

proceso de eliminacion de Mg

De acuerdo a la tendencia de eliminacion de Mg empleando arena silice
sin y con SiOynes) que es presentando en la Figura 8-8, es factible emplear una
regresion lineal para analizar y establecer con fines predictivos una relacion
entre las variables dependientes e independientes. Por lo tanto, se calcula una
regresion lineal para predecir el tiempo de inyeccion necesario para disminuir el
contenido de Mg de las aleaciones de aluminio hasta 0.1 %.

A partir de la siguiente ecuacion:

Ecuacion 8-1 y = Bo + B1x (Montgomery, 2004)

Se obtuvo la regresion lineal de la eliminacion de Mg en cada fusion
tomando en cuenta como variable independiente cada una de las mezclas de
arena silice con SiOynps) Y, como variable dependiente el porcentaje en peso
de Mg eliminado en funcion del tiempo de inyeccion. La Figura 8-10(a), (b) y (¢)
muestran la recta de regresion que se ajusta a las mediciones de la eliminacion

del Mg de acuerdo a la siguiente ecuacion:

Ecuacion 8-2 R? = SCerror (Montgomery, 2004)
S

total
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Eliminacion de Mg en funcion del tiempo de Eliminacion de Mg en funcidn del tiempo de

inyeccién de Silice con 2.5 % Si0, g inyeccién de Silice con 5 % Si0,, .
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Figura 8-10. Regresion lineal del proceso de eliminacion de Mg para: a)
inyeccion de arena silice con 2.5 % de SiO,nps), b) inyeccion de arena silice
con 5 % de SiO,nes) Y, €) inyeccion de arena silice con 10 % de SiOxnps).
Por lo tanto, las ecuaciones que describen el comportamiento de cada

uno de los procesos de eliminacion son las siguientes:
J Para la mezcla de arena silice con 2.5 % de SiOxes)

Ecuacion 8-3 y =1.585—-0.0115x

Por cada minuto de inyeccion se elimino de la aleacion 0.0115 % de Mg

o Para la mezcla de arena silice con 5 % de SiOxnps)
Ecuacion 8-4 y =1.5817 — 0.0129x

Por cada minuto de inyeccion se elimind de la aleacion 0.0129 % de Mg.
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. Para la mezcla de arena silice con 10 % de SiOyps)
Ecuacion 8-5 y=1.5633 —0.0162x

Por cada minuto de inyeccion se elimind de la aleacion 0.0162 % de Mg.

En base a las ecuaciones anteriores se encontraron los tiempos
necesarios para disminuir el contenido de Mg de las aleaciones de aluminio

hasta 0.1 % despejando la variable “x” de cada ecuacion para una variable “y

igual a 0.1 %.
J Para la mezcla de arena silice con 2.5 % de SiOxes)

y = 1.585 — 0.0115x
0.1 = 1.585 — 0.0115x

0.1 —1.585
0.0115

x = 129.1304

X =—

. Para la mezcla de arena silice con 5 % de SiOxnps)
y = 1.5817 — 0.0129x
0.1 =1.5817 — 0.0129x

0.1 —1.5817
0.0129

x = 114.8604

x:

. Para la mezcla de arena silice con 10 % de SiOanps)
y = 1.5633 — 0.0162x
0.1 =1.5633 — 0.0162x

0.1 —1.5633
0.0162

x =90.3271

X =—
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Los tiempos de inyeccion requeridos para la eliminacion de Mg en cada
una de las fusiones se enlistan en la Tabla 8-8 junto con el ajuste
correspondiente que es un indicador del porcentaje de exactitud de la Ecuacion
8-3, Ecuacion 8-4 y Ecuacion 8-5 para pronosticar el tiempo necesario para

eliminar hasta 1.5 % de Mg.

Tabla 8-8. Tiempos de inyeccion de la mezcla de arena silice con SiOynps) para

la eliminacion de hasta 1.5 % e.p. de Mg.

Fusion Tiempo de Inyeccion Bondad de ajuste R?
1 con mezclal 129.1304 min 0.9979 (99.97 %)
2 con mezcla 2 114.8604 min 0.9983 (99.83 %)
3 con mezcla 3 90.3271 min 0.9971 (99.71 %)

De acuerdo a los datos obtenidos de las fusiones anteriores es factible
establecer los parametros adecuados para la eliminacion de Mg, como el
tiempo de inyeccion, y controlar la concentracion final de Mg en la aleacion
introduciendo Unicamente en alguna de las ecuaciones de regresion lineal la
concentracion final de Mg que se busca obtener. Obviamente, si la tendencia

de la eliminacion de Mg es lineal.
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8.4 Anaélisis microestructural de la aleacion Al — Si
En la aleacion A380, el Cu junto con el Si disminuye el punto de vaciado
en las aleaciones Al — Si. Otros elementos como el Zn, Fe, Mg y Mn mejoran
las propiedades mecéanicas(Gowri, 1994). En la Tabla 8-9 se muestran algunos
de los efectos de los elementos de aleacion sobre la aleacion A380.

Tabla 8-9. Elementos de aleacion y su efecto en la aleacion A380(Gowri, 1994).

Elemento Efecto en las aleaciones Al — Si

Mejora las propiedades mecanicas a
Cobre bajas y moderados incrementos de

temperatura

Aumenta la resistencia y dureza,

ademas coadyuva a que la aleacion

Magnesio
responda favorablemente al
tratamiento térmico

_ Aumenta la resistencia y evita la

Hierro ) o
adherencia al acero de fundicion

Dependiendo del contenido en hierro y
la velocidad de enfriamiento,
Manganeso

incrementa la resistencia mecanica y

dureza

Las propiedades de las aleaciones A380 dependen de la finura de la
microestructura y la distribucion de las fases, las cuales a su vez son
fuertemente influenciadas por la velocidad de solidificacion y la composicion
guimica de la aleacién. La velocidad de solidificacién de la aleacion controla la
finura de la microestructura y esto depende del tipo de vaciado: arena, molde
permanente, fundicién a presion, etc. La forma y distribucion de las fases esta
controlada por la concentracion de los principales elementos de aleacion e

impurezas(Gowri, 1994).
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En la Figura 8-11(a) y (b) se muestran microestructuras de las mezclas
de arena silice con 2.5 % de SiO,nps) después del proceso de inyeccion a 70

min.

Figura 8-11 Microestructuras de la aleacion A380 con 2.5 % de SiOynps). &)
Estructura a 200X y b) estructura a 500X. 1) eutéctico de silicio, 2) silicio, 3) a —
(AlIFeSi), 4) B — (AlFeSi) y 5) Mg,Si.
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En las micrografias se aprecian eutécticos de silicio e intermetalicos de
hierro a y B, asi como de siliciuro de magnesio (Mg,Si). Las dos formas de
intermetalicos de hierro son la fase B (AlsFeSi) en forma de aguja y la fase a en
forma de escritura china Al,s(Fe,Mn);Si,. A detalle se observan tamafos
grandes de intermetalicos tipo B, que de acuerdo a la literatura (Perales, 2008),
(Gowri, 1994) disminuyen las propiedades mecénicas en las aleaciones de
aluminio. Comparativamente, el tamafio de estos intermetalicos son menores

con respecto a las muestras sin mezclarlas con SiOynes) (Figura 8-12).

Figura 8-12. Microestructura de la aleacion ajustada A332 con 1.6 % de Mg
antes del proceso de inyeccion de arena silice con SiOynps). 1) Mg,Si y 2)
B — (AlFeSi).

Por otro lado, en la Figura 8-13 se muestran las microestructuras de las
fusiones con las mezclas 1, 2 y 3 (ver Tabla 7-1) En la Figura 8-13(a) (mezcla
1: con 2.5 % de SiO,nps)) Se observa una gran cantidad de silicio eutéctico en
forma de barras, en color gris oscuro, asi como el intermetélico B de
Fe(AlsFeSi) en forma de agujas delgadas, en color gris claro.

Comparativamente, se aprecia un tamafio mayor con respecto a los
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intermetdlicos a — (Al;5(Fe, Mn)3Si,), en forma de escritura china, asi como en
menor cantidad. Ademas, se observa el Mg,Si en forma de escritura china en
color negro. En la Figura 8-13(b) se muestra (mezcla 2: con 5 % de SiOynps))
una disminucion de tamafio del silicio acicular y, una menor cantidad y relativa
dispersion de los intermetalicos B. En contraste, en la Figura 8-13(c) (mezcla 3:
con 10 % de SiOynes)) Se aprecian mayores cambios en la microestructura, las
placas de silicio son mas segmentadas y gruesas. Asimismo se observa una
notoria disminucion de los intermetéalicos de Fe 8 y una disminucion del Mg,Si,
en comparacion con las microestructuras de la Figura 8-13(a) y (b). La
disminucién de la cantidad de Mg,Si es debido a la remocion de Mg durante el

proceso de fusion.
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Figura 8-13.Microestructuras de la aleacion A380 con diferentes contenidos de
SiO,nps). @) Aleacion A380 con 2.5 % de SiO,nes), b) aleacion A380 con 5 % de
SiO,nes) Y, €) aleacion A380 con 10 % de SiO,nes). 1) eutéctico de silicio, 2) silicio, 3) a
— (AlFeSi), 4) B — (AlFeSi) y 5) Mg2Si.
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En base a lo anterior, se postula que el incremento de 10 % de SiOxnps)
en la mezcla de la arena silice disminuye el contenido final de Mg, por lo tanto,
de alguna manera interfiere en la nucleacién y crecimiento de los intermetélicos
B-AlFeSi. Esta fenomenologia asociada al crecimiento de fases fuera del
equilibrio en las aleaciones Al — Si es benéfica, ya que se reduce el efecto
negativo de las agujas largas de la fase B — AlFeSi. Evitando la disminucién de
las propiedades mecanicas. Cabe mencionar que la fase a — AlFeSi de

morfologia en escritura china es relativamente menos nociva (Perales, 2008).
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8.5 Tratamiento térmico

8.5.1 Analisis de la microestructura después del tratamiento

térmico

El tratamiento de solubilizacion y envejecido empleado en la aleacion
A380 consisti6 en el calentamiento a una temperatura T6 para disolver
particulas ricas en Cu y Mg que se formaron durante la solidificacion.
Posteriormente, se templaron para obtener una solucion sdlida sobresaturada
de atomos de soluto en la matriz de aluminio y, finalmente se llevé a cabo el
endurecimiento por precipitacibn mediante un envejecimiento artificial. Los
cambios microestructurales debidos al tratamiento T6 se muestran en la Figura
8-14.

En la Figura 8-14(a), (c) y (d) se muestran las microestructuras de las
aleaciones con 2.5, 5y 10 % SiO,nps) Sin tratamiento térmico. Generalmente,
las microestructuras estan compuestas del eutéctico de Si e intermetalicos tipo
B sobre la matriz a — Al. A detalle, en la Figura 8-14(c), se aprecia el precipitado
Mg.Si. En forma comparativa, en las Figuras 8-14(b), (d) y (f) se muestran las
mismas aleaciones con tratamiento térmico. Es evidente el cambio
microestructural en morfologia y tamafio de los intermetalicos tipo . Asi mismo,
se aprecia que el Si tiene una morfologia globular debido al tratamiento térmico
de envejecimiento artificial. Se plantea que durante el tratamiento térmico, los
procesos difusivos alteran la estabilidad fisicoquimica de los intermetélicos de a
— AlFeSi y B — AlFeSi. Permitiendo que durante la etapa del temple se
fragmenten y re — disuelvan. Este hecho es consistente con la reduccién del
tamafio del precipitado Mg,Si (Figura 8-14 (d)).
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Aleacion A380 sin tratamiento T6 Aleacion A380 con tratamiento T6

Figura 8-14. Microestructuras de las aleaciones A380. a) A380 con 2.5 % de
SiOnps) Sin T6, b) A380 con 2.5 % de SiOynes) con T6, ¢) A380 con 5 % de
SiOznps) sin T6, d) A380 con 5 % de SiOynps) con T6, e) A380 con 10 % de
SiOznps) Sin T6 y f) A380 con 10 % de SiOnps) con T6. En 1) Eutéctico de
silicio, 2) Si, 3) a —Al, 4) B — (AlFeSi) y 5) Mg,Si.

101



8.6 Pruebas mecanicas

8.6.1 Ensayo de tension

En la Tabla 8-10 se resumen los resultados del ensayo de tension de las
probetas sin tratamiento y con tratamiento térmico. Se observa que de acuerdo
al contenido de SiOynps), que se inyecto en la aleacion de Al, incrementan los
valores de resistencia ultima a la tensidén y deformacion. Lo anterior sugiere una
mejoria en los valores de la resistencia a la deformacion plastica y ductilidad.
Ademas, se observa una disminucién en el médulo de Young, en consecuencia,
la rigidez del material. Sin embargo, el incremento del limite elastico, en funcién
del contenido de SiOynps), €S capaz de tener una mayor deformacion plastica

combinado con un mayor resistencia ultima a la tensién(Callister, 1995).

Tabla 8-10. Resultados del ensayo de tension de las aleaciones A380 con 2.5,

5y 10 % de SiOynps) Sin y con tratamiento térmico T6.

Médulo
y Diametro | Carga maxima | UTS | Deformacion Limite elastico
Aleacién A 380 de Young
(mm) (N) (MPa) (mm/mm) (MPa)
(MPa)
Sin tratamiento térmico
2.5%de NPS 6.385 2877.7335 90 0.2135 57.292 6.646
5% de NPS 6.475 5339.3385 162.35 0.9345 56.537 106.7315
10 % de NPS 6.477 5573.8511 164.2 1.011 50.192 109.0235
Con tratamiento térmico T6
2.5 %de NPS 6.385 5281.483 164.9 1.163 54.2793 102.0615
5% de NPS 6.48 4638.511 140.5 0.7675 47.4207 110.3105
10 % de NPS 6.48 5956.8725 180.55 1.3775 42.5239 112.119

Los resultados de tensidn son consistentes con las microestructuras

mostradas en la Figura 8-14.
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Antes de discutir los resultados de los ensayos de tension, las curvas y
microestructuras se anexan por separado en el Apéndice A (pag. 115) con el fin
de tener una mejor apreciacion a detalle de los valores y de las fases en las
microestructuras inmersas en las mismas. En la Figura 8-15 se muestran
curvas de Esfuerzo — Deformacién real y la microestructura correspondiente a
cada aleacion sin y con tratamiento térmico T6. Globalmente, en las muestras
sin tratamiento térmico disminuyen su ductilidad debido a la morfologia y
tamafo de los intermetalicos base Fe. Cabe mencionar que la curva de la
Figura 8-15(a) muestra un flujo plastico heterogéneo debido a que las muestras
presentaban una gran cantidad de poros, motivo por el cual la muestra fractura
a bajos niveles de deformacion. Sin embargo, en este trabajo de investigacion
es considerada esta curva real para fines comparativos. Mientras tanto, en las
muestras sin tratamiento térmico T6 de la Figura 8-15(c) y (e), se aprecia que
conforme incrementa el contenido de 5 y 10% de SiOynps) €l esfuerzo a la
fractura real permanece aproximadamente igual (= 180 MPa). No obstante, la
deformacion incrementa aproximadamente hasta 0.017 mm/mm en la muestra
tratada con 10% de SiOznps).

Las muestras con tratamiento térmico T6 tienen valores de resistencia a
la fractura menores a 180 MPa (Figura 8-15(b), (d) y (f)). Sin embargo, se
resalta que las muestras tratadas con mezclas de arena silice y 10% de
SiOznps) tienen una deformacion de 0.017 mm/mm (Figura 8-15(f)). Mismo
valor de deformacion se obtuvo en la muestra sin tratamiento térmico (Figura
8-15(e)). Lo anterior sugiere que en las muestras tratadas con 10% de SiOxnps)
y tratada térmicamente, el mecanismo de fractura ductil es activado por la
coalescencia y crecimiento de poros. Esta afirmacion es consistente por la
caida abrupta del esfuerzo a un valor de 175 MPa. Por lo tanto, en ciertos
casos, la resistencia a la fractura mecanica se debe al nivel de porosidad de las
muestras. Sin embargo, no desacredita los efectos de los tratamientos térmicos
T6 en mezclas de arena silice con SiOynes) Sobre las propiedades mecanicas

gue estan asociadas con los cambios microestructurales.
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Reportes en la literatura(Callister, 1995) establecen que la disminucion
de impurezas (intermetalicos del tipo B — AlsFeSi y Mg,Si) en la aleacion
aumenta la dureza y la resistencia a la tension debido a la formacion de
soluciones solidas substitucionales o intersticiales, debido a que los atomos de
impurezas en solucién producen una deformacién de la red en los atomos del

solvente (aluminio).
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Aleacion A 380 sin tratamiento T6

Aleacion A 380 con tratamiento T6
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Figura 8-15. Curvas de Esfuerzo — Deformacion real de las aleaciones A380 y

micrografia de la estructura presente en cada aleacién con a) arena silice con 2.5

% de SiOynps) Sin T6, b) arena silice con 2.5 % de SiO,npes) con T6, ¢) arena silice

con 5 % de SiO,nps) Sin T6, d) arena silice con 5 % de SiOynps) cOn T6, €) arena

silice con 10 % de SiO,nps) Sin T6 Y, f) arena silice con 10 % de SiO,nes) con T6.
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Con fines comparativos, en la Figura 8-16 se muestran en conjunto
curvas de Esfuerzo— Deformacion real y las microestructuras correspondientes

por cada muestra sin y con tratamiento térmico T6.
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Figura 8-16. Curvas de Esfuerzo — Deformacioén real de las aleaciones A380
con 2.5, 5y 10 % de SiOynps) Sin y con tratamiento térmico.

106



8.6.2 Ensayo de dureza

En la Tabla 8-11 se resumen los valores correspondientes a la dureza

por cada indentacion. Adicionalmente, se realizé un promedio de la dureza y se

obtuvo el error de medicion para establecer el grado de homogeneidad de la

microestructura.

Tabla 8-11. Resultados del ensayo de dureza Brinell en las aleaciones A380
con 2.5,5y 10 % e.p. de SiOynps).

Sin tratamiento térmico
Aleaciones 2.5 % de SiOz(NpS) 5% de SiOz(NpS) 10 % de SiOz(Nps)
Indentacién HB Diametro HB Diametro HB Diametro
1 69 2.09 74 2.06 73 2.08
2 71 2.02 73 2.04 78 2.03
3 70 2.03 73 1.97 74 1.93
4 96 1.79 72 2.05 75 2.01
5 97 1.78 73 2.04 73 2.04
6 101 1.74 73 2.04 77 1.98
Promedio 83.5 73 74.75
Error de
medicion 13 0 1.25
Con tratamiento de solubilizacion y envejecido
Aleaciones 2.5%de SiOz(NPS) 5% de SiOz(Nps) 10 % de SiOz(Nps)
Indentacion HB Diametro HB Diametro HB Diametro
1 80 1.95 75 2.01 74 2.02
2 73 2.04 74 2.02 74 2.02
3 80 1.95 75 2.01 77 1.98
4 75 2.01 73 2.03 77 1.98
5 77 1.99 75 2.01 76 2
6 77 1.99 73 2.04 77 1.98
Promedio 77.25 74.75 76.75
Error de 1.375 0.375 0.375
medicion
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La muestra de la mezcla de arena silice con 2.5% de SiOxnps) Sin
tratamiento térmico T6 tienen valores de dureza més altos de 83.5 HB,
aproximadamente (Ver Figura 8-17). Sin embargo, presenta un error de
medicibn mayor con respecto a las demas mediciones, debido a la
heterogeneidad microestructural anteriormente discutida. Conforme se
incrementa el contenido de SiOynps) €n el proceso de remocion de Mg, la
dureza disminuye entre 73y 74 HB vy, el error de medicidon se acorta debido a
una mejor homogeneizacion de la microestructura. Reportes en la literatura
(Verhoeven, 1987), (Carlos Ferrer Giménez & Borras, 2003) sugieren que la
disminucion en la propiedades mecanicas es debido a los efectos de la
microsegregacion (diferencias en composicion quimica). No obstante, los
tratamientos térmicos permiten eliminar o disminuir la microsegregacion. Este
hecho es consistente con los valores de dureza y disminucion de los errores de
medicion en las muestras tratadas térmicamente, asi mismo asociado a la
homogeneizacion de la microestructura (Figura 8-17). Los valores con 2.5, 5y
10% de SiOynps) Oscilan entre 75 y 73 HB, y los errores de medicion se

reducen.

115__ —— HB sinT6
wd T HB sinT6_
105 +
100
95 -
ﬁ ]
©m 90+
5T |
e 85
80
- -
N SR
70
65 : . | . | | | | |
0.0 25 5.0 75 10.0

% de SiO2(NPs)

Figura 8-17. Grafico de la dureza en funcion del porcentaje de SiOxnps).
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Las propiedades mecénicas de las aleaciones Al — Si dependen de la
microestructura y composicion quimica. La microestructura de la aleacion es
factible de modificarla al desplazar las lineas de equilibrio de los puntos
invariantes por adicion de modificadores y velocidades de enfriamiento. En el
caso del tratamiento T6 (solucién y envejecimiento) se produce una serie de
cambios en la microestructura. Estos cambios suceden en funcion de la
cantidad y distribucion de los precipitados durante el proceso de envejecimiento
artificial (ver Figura 8-14). Por lo tanto, el endurecimiento por envejecimiento
juega un papel importante en la determinacion de la microestructura final y las
propiedades mecénicas de las aleaciones. Las propiedades mecénicas (Brinell
de dureza y resistencia a la tension) aumentan después del endurecimiento por

precipitacion.
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9 CONCLUSIONES

o A partir del estudio realizado es factible remover Mg en aleaciones
de AIl-Si a través de la inyeccion de mezclas de arena silice con
nanoparticulas de SiOznps).

o El m&ximo porcentaje en peso de remocién de Mg se obtuvo con
la mezcla 3: arena silice con 10 % de SiOynps)y debido al mayor
contenido de SiOynps)que proporciona una mayor area superficial.

J La formacion de una capa rica en MgAl,0, (espinelay d€ alta
estabilidad térmica interfiere en la remocion de Mg.

o Debido al comportamiento lineal del proceso los tiempos para
remover 1.5 % e.p. de Mg para cada mezcla fueron: 129.13 min para la
inyeccion de la mezcla 1, 114.86 min para la mezcla 2 y 90.32 min para
la mezcla 3.

o Si bien no se obtuvieron los porcentajes de eliminacion esperados
en un tiempo menor a los 60 min, el proceso se llevé a cabo con poca
produccién de dross (material de alta densidad rico en intermetalicos
remanente en el fondo del crisol) y escoria, lo que implica una menor
produccion de desechos.

o Debido a la naturaleza no toxica de los materiales utilizados en la
inyeccién, su manejo no presenta riesgos a la salud y en la disposicién
de los desechos no se genera residuos dafinos al ambiente.

o Los principales compuestos formados para la remocién de Mg es
la MgAl,0, y la periclasa (MgO).

o Las fases intermetalicas mas influyentes sobre la microestructura
presentes en las aleaciones fueron las correspondientes al grupo
estequiomeétrico AlFeSi: tipo a (en forma de esqueleto de pescado o de
escritura china) y B (en forma de agujas o acicular).

. Se encontro que conforme aumenta el contenido de SiOxnps)

disminuye el porcentaje de Mg en la aleacion y en consecuencia los
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intermetélicos B — AlFeSi disminuyen su tamafio. Adicionalmente, tienen
una mejor distribucién.

o Se observa un refinamiento dendritico mejor en las muestras con
tratamiento térmico T6 y, una modificacion de la morfologia, tamafio y
distribucion de las fases.

o El tratamiento térmico T6 homogeneiza la microestructura y
mejora la respuesta mecanica de la aleacion.

o Las propiedades mecénicas de las aleaciones se vieron
influenciadas por la presencia de los intermetéalicos AlFeSi y porosidad.

o Las muestras ensayadas por tensién y mezcladas con arena silice
y 10 % de SiOynps) presentan una mejor remocion de Mg y valores de
deformacion aproximadamente 0.017 mm/mm a niveles de resistencia a
la fractura de 178 MPa. En contraste en la aleacion sin T6 se tienen
valores de deformacion de 0.0782 mm/mm a una resistencia a la fractura
de 151 MPa.

o La dureza disminuye en las aleaciones procesadas con mezclas
de arena silice y SiOxnps) y tratamiento térmico T6. Es decir, presentan

una mejor homogeneidad microestructural.
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Figura a. Curva de Esfuerzo — Deformacion real de la aleacion A380 y
micrografia de la estructura presente en la aleacion con arena silice y 2.5 % de

SiOznps) Sin tratamiento térmico.
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Figura b. Curva de Esfuerzo — Deformacion real de la aleacion A380 y
micrografia de la estructura presente en la aleaciéon con arena silice y 2.5 % de

SiOznps) CON tratamiento térmico.
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Figura c. Curva de Esfuerzo — Deformacion real de la aleacion A380 y
micrografia de la estructura presente en la aleacion con arena silice y 5 % de

SiOznps) Sin tratamiento térmico.
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Figura e. Curva de Esfuerzo — Deformacion real de la aleacion A380 y
micrografia de la estructura presente en la aleacioén con arena silice con 10 %

de SiOynps) Sin tratamiento térmico.
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Figura f. Curva de Esfuerzo — Deformacion real de la aleacion A380 y

micrografia de la estructura presente en la aleacién con arena silice con 10 %

de SiOynps) CON tratamiento térmico.
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