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RESUMO

Este trabalho tem como principal objetivo a fabricagc@o da liga de aluminio pertencente a
série AA3XXX, composta pelo sistema Al-Mn, AA3102, via metalurgia do p6 (MP). Os pds
elementares foram pesados e posteriormente processados por moagem de alta energia (MAE)
durante os tempos de 30, 60 e 120 minutos em um moinho vibratério do tipo SPEX. Os p6s foram
submetidos também a difracdo de raios-X (DRX), a compactacio uniaxial a frio e sinterizacao.
Os materiais processados por MAE, assim como o material sinterizado, foram caracterizados
através das técnicas de microscopia eletronica de varredura (MEV), espectroscopia de energia
dispersiva (EDS). Através dessa técnica detectou-se picos dos elementos que compdem a fase
caracteristica dessa liga, AlgFeMn e AlgMn, o que sugere que consegui-se fabricar a liga de
aluminio AA3102 através da metalurgia do p6. As amostras sinterizadas foram avaliadas em
relacdo a sua dureza através do ensaio de microdureza Vickers, onde notou-se um aumento da

dureza com o aumento da quantidade de manganés e com o aumento do tempo de moagem.

Palavras-chave: Metalurgia do pd; Dureza; Liga AA3102;.



ABSTRACT

The main objective of this work is to produce an aluminum alloy of the AA3XXX series,
consisting of the AI-Mn system, AA3102, by powder metallurgy (MP). The elemental powders
were weighed and then processed by High Energy Ball Milling (HEBM) for 30, 60 and 120
minutes in a SPEX vibratory mill. The powders were also subjected to X-ray diffraction (XRD),
uniaxial cold compaction and sintering. The materials processed by HEBM and the sintered
material were characterized using scanning electron microscopy (SEM) and energy dispersive
spectroscopy (EDS). Using this technique, peaks of the elements that form the characteristic
phase of this alloy, AlgFeMn and Al¢Mn, were detected, indicating that it was possible to produce
the AA3102 aluminum alloy by metallurgy. The sintered samples were tested for hardness using
the Vickers microhardness test. An increase in hardness was found with the increase in manganese

content and with the increase in grinding time.

Keywords: Powder Metallurgy; Toughness; AA3102 Aluminum alloy;.
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1 INTRODUCAO

O aco e outras ligas ferrosas sdo consumidos em grandes quantidades, por terem uma
enorme variedade de propriedades mecanicas, por serem fabricados com relativa facilidade e
serem produzidos de forma relativamente econdmica. Porém, eles possuem algumas limitagdes
caracteristicas, como a massa especifica relativamente elevada, a condutividade elétrica baixa, e a
suscestibilidade inerente a corrosdo em alguns ambientes comuns. Assim, para muitas aplicagdes,
€ vantajoso ou até mesmo necessario usar outras ligas com combinagdes de propriedades mais
adequadas (Callister, 2016).

Com a abundéancia do seu minério principal, além de caracteristicas como densidade
especifica relativamente baixa e condutivade elétrica e térmica relativamente altas, o aluminio
vem ganhando cada vez mais importancia. A baixa densidade do aluminio torna-o de grande
utilidade em equipamento de transporte e numa vasta aplica¢do na industria mecanica. Sua
alta condutividade elétrica e auséncia de magnetismo o torna recomenddvel em aplicagdes
na industria elétrica, principalmente em cabos condutores (Chiaverini, 1986). Devido a esses
recursos, a producdo mundial do aluminio praticamente dobrou entre as décadas de 1960 e 1970.
Entre 1976 e 1986, obteve-se uma diminui¢ao na massa total dos carros americanos devido, em
partes, a diminuicdo do uso dos agcos convencionais € aumento do uso das ligas de aluminio
(Shackelford, 2008).

O surgimento de novos materiais faz com que surjam tambem novas técnicas de fabri-
cagdo, como € o caso da Metalurgia do P6 (MP). Através dessa técnica é possivel a obtengao
das pecas proximas ou ja em seu formato final, diminuindo assim os custos de fabricacdo e
aumentando a produtividade. Esse método € especialmente conveniente para metais com baixa
ductilidade, pois, ha a necessidade de apenas uma pequena deformacao pléstica das particulas
pulverizadas. Metais com elevadas temperaturas de fusdo sdo dificeis de serem fundidos, sendo
a fabricacdo acelerada com a utilizacdo da MP. Pode-se acrescentar ainda pecas que reque-
rem tolerancias dimensionais muito restritas (engrenagens e buchas, por exemplo) podem ser

economicamente produzidas usando a Metalurgia do P6 (Callister, 2016), (Chiaverini, 2001).

Esse trabalho tem como objetivo a fabricacdo e caracterizagdo da liga de Aluminio
AA3102 através das técnicas da Metalurgia do P6. Os pds elementares foram processados via
Moagem de Alta Energia (MAE), compactados e sinterizados. Por meio da difragdao de Raios-x
(DRX), Microscopia eletronica de Varredura (MEV), Espectroscopia de Energia Dispersiva
(EDS) e Ensaio de Microdureza Vickers foram feitas as caracterizacdes dos pds e amostras

sinterizadas e analise de suas propriedades.
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1.1 OBIJETIVOS

1.1.1 Objetivo geral:

O objetivo desse trabalho € fabricar e caracterizar a liga de Al-Mn, da série AA3102,

com diferentes teores do manganés, fabricados via Metalurgia do P6.

1.1.2 Objetivos especificos:

* Realizar processamento dos pos;

* Caracterizar as amostras dos pds processados pela aplica¢do das técnicas de DRX, MEV e
EDS;

* Verificar a presenca de novas fases e a formacdo da liga metalica através da caracterizacio

microestrutural das ligas de Al-Mn;
* Realizar a moagem de alta energia com diferentes tempos;

* Averiguar o efeito do tempo moagem de alta energia nas caracteristicas de tamanho e

forma das particulas de pés de Al-Mn;
* Realizar compactacdo uniaxial a frio;
* Sinterizar as amostras dos pos;
e Caracterizar as amostras sinterizadas via MEV e EDS;

* Verificar a influéncia da variagao do percentual de manganés, em massa, e do tempo de
moagem na propriedade mecénica de dureza do material através do ensaio de Microdureza
Vickers.



16

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 ALUMINIO

O aluminio é um metal de cor brilhante e leve, com densidade de 2,7g/cm3. E melhor
condutor do que o ago, apesar de ndao ser melhor que o cobre (Morais, 2022). O Aluminio
puro possui condutividade elétrica de 62% da IACS (International Annealed Copper Standard),
significando que, combinado com sua baixa densidade, um condutor de aluminio pode conduzir
tanta corrente quanto um condutor de cobre, que € mais pesado e relativamente caro. Ele
possui ponto de fusdo de 660°C, consideravelmente baixo em comparagdo com o aco (1570°C,
aproximadamente). Além disso, o Aluminio possui uma alta resisténcia a corrosao, isso porque,
em contato com o oxigénio, ele produz uma camada fina de 6xido, a qual protege o metal de
oxidagdes (ABAL, 2023).

A fabricac¢do do aluminio é composta por duas fases: na primeira delas ocorre a purifica-
¢do da Bauxita em 6xido de aluminio, a segunda consiste em transformar a alumina em aluminio
puro. Em ambas as fases, ocorre por meio eletrolise em altissimas temperaturas (cerca de 950°C)
(Morais, 2022). Para que a produgao seja economicamente vidvel, é necessario que a bauxita
apresente 30% de 6xido de alumina (Al,03) (ABAL, 2023).

Uma das principais vantagens do Aluminio é sua caracteristica de ser infinitamente
recicldvel mantendo as suas propriedades. As latas de Aluminio sdo um exemplo importante
disso. Em 2022, o Brasil reciclou 100% das latas de aluminio para bebidas comercializadas.
Isso, além de trazer ganhos sociais e econdmicos ainda traz um ganho ambiental em termos de
emissoes e gestdo de Recursos (ABAL, 2022).

2.2 LIGAS DE ALUMINIO

Segundo Callister (2016), a propriedade mecénica do aluminio pode ser aumentada com
a introducdo de elementos de liga, assim como por trabalho a frio. Porém, esses processos tendem
a diminuir a resisténcia a corrosdo do aluminio. Quanto mais afastado do aluminio na tabela
de potencial eletroquimico, maior serd o prejuizo. Por outro lado, elementos mais proximos do
aluminio nessa tabela, como o magnésio, tendem a afetar menos essa propriedade (Barbosa,
2014).

Em virtude da grande quantidade de ligas de aluminio e tratamentos térmicos existentes,
uma classificacdo foi necessdria, sendo a mais comum em muitos paises do mundo a elaboradoda
pela AA(Aluminum Association). Essa entidade classifica o aluminio e suas ligas segundo
trés critérios: processo de fabricacdo, tratamento térmico recebido e a composicdo quimica
(Patrocinio, 2011).
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2.2.1 Classificacdo quanto ao processo de fabricacao

Dependendo do processo empregado para produzir as ligas de aluminio, do lingote até o
produto final, temos dois grupos nessa classificacio: As ligas fundidas e as ligas trabalhdveis.
A principal diferenca entre esses dois grupos € que no primeiro caso, as ligas possuem baixo
alongamento, tendo praticamente sua aplicacao restrita a produtos fundidos, a exemplo da liga
de alto teor silicio destinadas a fundi¢do de blocos motores. No segundo grupo estdo as ligas de
alto alongamento, permitindo posterior trabalho a quente ou a frio (Patrocinio, 2011). As tabelas

1 e 2 apresentam esses grupos.

Tabela 1 — Ligas submetidas a tratamento mecanico

Fonte: Committee (1990)

Tabela 2 — Ligas para producdo de pecas fundidas

Fonte: Committee (1990)
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2.2.2 Classificacao quanto ao tratamento térmico

As ligas de aluminio trabalhdveis sdo classificadas em tratdveis e ndo tratdveis termi-
camente. As ligas tratdveis termicamente sdo aquelas que permitem aumento da resisténcia
mecanica e mudanga da microestrutura por meio do fornecimento de energia térmica e controle
de resfriamento (Patrocinio, 2011). O dltimo digito de cada série das ligas de aluminio € sucedido
por um hifen seguido de uma letra, e um nimero com até trés digitos, que indicam o trabalho
mecanico e/ou tratamento térmico ao qual a liga foi submetida (Barbosa, 2014). A Aluminum

Association apresenta a seguinte classificacdo segundo os tipos de tratamentos:

F : Como foi fabricada;

z

O : Recozida - letra “O” € seguida dos numeros (1, 2 ou 3). Ol indica que o material foi

submetido a um recozimento em temperatura elevada e seu resfriamento foi lento, O2
indica que o material foi submetido a um processo termomecanico e o O3 que o material

foi homogeneizado;

* H : Encruada - a letra H pode ser sucedida por dois ou mais digitos, os quais possibi-
litam a identificacdo de qual processo o produto foi submetido e em seguida o grau de

encruamento;
* W : Solubilizado - indicado para envelhecimento natural;

e T : Tratada termicamente (aplicada apenas nos produtos das séries de ligas de aluminio
tratdveis termicamente)- A letra T pode ser sucedida por um ou mais nimeros que podem
variar de 1 a 10, e especificam tratamentos térmicos bésicos. Tal classificagdo pode ser

observada na tabela 3.

Tabela 3 — Classificagdo quanto ao tratamento térmico

Fonte: Junior (2018)
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2.2.3 Classificacao quanto a Composicao Quimica

A classificacdo das ligas de aluminio designada pela ANSI H35.1 da Aluminium Associ-
ation e adotada pela ABNT (NBR 68434), de acordo com a composi¢do quimica, € constituida
de 4 digitos e abrange tanto as ligas trabalhdveis quanto as ndo-trabalhdveis. O primeiro digito
define o grupo de ligas e seu principal elemento, o segundo digito indica se a liga ainda € original,
quando zero, ou se foi modificada, quando de 1 a 9. Os dois ultimos digitos da série 1xxx t€ém
relacdo com a pureza acima de 99% de aluminio da liga. Para as das demais séries 2xxx a 8xxx
os dois nimeros tem pouco significado, servem para identificar apenas as diversas ligas das

séries (Callister, 2016). Na tabela 4 os principais elementos por grupo sdo apresentados.

Os elementos mais comumentes adicionados ao aluminio sdo manganés, cobre, silicio,
magnésio e zinco. Isso se deve a similaridade dos diagramas de fases bindrios desses elementos
com o aluminio com alta solubilidade a temperaturas elevadas, mas baixa solubilidade a tempe-
ratura ambiente. Isso possibilita o endurecimento da matriz pelo efeito da precipitagio (Bianco,
2000).

Tabela 4 — Principais elementos por grupos de liga

Fonte: Patrocinio (2011)

2.23.1 LIGAS DE ALUMINIO COM ADICAO DE MANGANES

As ligas da Série 3XXX (Al-Mn), diferente de outras ligas de aluminio, ndao obtém
nenhum ganho de dureza mediante tratamento térmico, ou seja, ndo sao endureciveis por preci-
pitacdo (Barbosa,2014). A maior alteracdo que ocorre no aluminio com a adi¢do do manganés
€ a elevacdo do ponto de fusdo da liga. Entretanto, o calor especifico, o calor latente de fusao
e o ponto de ebuli¢do tem poucas variagdes (Bianco, 2000). A resisténcia mecanica dessa liga
aumenta em até 20% se comparada com o aluminio puro, se for adicionado manganés entre

1%-2% (Bradaschia, 1988). A tabela 5 apresenta algumas propriedades mecanicas dessa liga.
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Tabela 5 — Propriedades mecanicas: ligas AI-Mn

Fonte: Barbosa (2014)

As ligas de aluminio do sistema Al-Mn possuem como microestrutura uma matriz
de aluminio com estrutura dentritica de fases intermetdlicas nos contornos do grao. A fase
ortorrdmbica Alg(MnFe) e a fase ctibica Al(MnFe)Si sdo as fases intermetalicas presentes nessa
liga. Ligas de aluminio que contém Mn, Si e Fe solidificam formando intermetélicos na regido
interdentritica. A estrutura intermetélica € instdvel em razdo da morfologia irregular na forma

ramificada e da alta densidade de defeitos de crescimento (Souza, 2017).

A fase intermetdlica, com composicdo AlgMn, em equilibrio com a solucdo sélida de
aluminio, € separada da solucdo liquida se a concentragdo de manganés estiver entre 1,9 e 4,1% ,
formado por reacdo peritética a uma temperatura de 710°C. O teor de ferro e silicio, superior a
0,2%, dificulta a formagao do Al¢Mn, pois o ferro acaba por substituir o manganés e formar a
fase AlgFe (Souza, 2017).

As fases predominantes nas ligas do sistema Al-Mn sdo AlgMn e Al;,(FeMn);Si. A fase
Alg(Mn,Fe) € preponderante durante a solidificacdo, entretanto um posterior aquecimento levara
o surgimento da fase Al;,(FeMn);Si. Algumas ligas do sistema Al-Mn possuem percentuais de
magnésio, elemento que, por ser muito compativel com o silicio, tende a ser favoravel a formagao
da fase Alg(MnFe) (Barbosa,2014). A figura 1 ilustra o diagrama de fases do sistema Al-Mn.
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Figura 1 — Diagrama Al-Mn

Fonte: Souza (2017)

As ligas de AlI-Mn comumente usadas para producao dos principais tipos de produtos
de aluminio extrudado podem ser vistos na tabela 6. As principais aplicacdes das ligas Al-Mn
sdo em equipamentos usados na industria de refrigeracdo, utensilios de cozinha e na industria

quimica.

Tabela 6 — Limites de Composi¢cao Quimica - Ligas Al-Mn

Fonte: Bianco (2000)
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2.3 METALURGIA DO PO

Existem vdrias técnicas de processamento de ligas metélicas para obter um produto final
acabado. A escolha da técnica que serd utilizada vai depender do tamanho e forma da peca final,
além da propriedade do material que sera utilizado e do custo do processsamento. A figura 2

apresenta uma possivel classificacdo dessas técnicas.

Figura 2 — Técnicas de Produ¢ao de Metais

Fonte: Bianco (2000)

A Metalurgia do P6 € uma técnica que, partindo dos pés de suas substancias constituintes,
permite a obtencao de produtos (Morais, 2022). Apesar de ser uma técnica considerada antiga, o
que se conhece da Metalurgia do P6 moderna teve seu inicio no século XIX. Produtos a partir da
Platina e o iridio, que t€m alto ponto de fusao, foram produzidos a partir de pds, na época que
ainda era impossivel a obtencao por fundicdo (Fogagnolo, 2000). O pé era entdo comprimido a
altas pressoes e aquecido, conseguindo-se a peca metalica (W.C., 1986). Por ser um processo
competitivo em termos de custos e resultados, tem se destacado nas ultimas décadas. Gracas
a evolucdo constante do processo, tém surgido diversas solucdes criativas para os problemas

naturais da técnica (Morais, 2022).

A Metalurgia do P6 € um processo que cobre desde a produgdo do pé até um possivel
pOs processamento da peca. As etapas desse processo, nos casos de aplicacdes mais simples,
sdo: obten¢ao do po, processamento do pd, conformagao do pd, sinterizagdo e acabamento. O

fluxograma com essas etapas pode ser visto na figura 3.
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Figura 3 — Fluxograma do processo de Metalurgia do P6.

Fonte: Zanatta (2007)

2.3.1 Mistura dos Pos

A mistura € a operacdo onde os p6s elementares sdo intimamente misturados (Chiaverini,
2001). E necessério que essa mistura seja o mais intriseca possivel, para que resulte numa
mistura homogénea. E necessdrio também que haja a diminui¢io da sua granulometria com
a finalidade de aumentar a drea de contato entre as particulas. Diferente disto, teria-se uma
mistura heterogénea, com uma maior tendéncia de segregacao, o que resultaria em resultados
ndo uniformes e ndo consistentes (Zanatta, 2007). Na Figura 4, mostra de forma simplificada

esses tipos de misturas com a disposi¢ao das particulas.
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Figura 4 — Esquema simplificada dos tipos de misturas.

Fonte: Setorial (2009)

Os métodos de mistura mais comumente utilizados na metalurgia do p6 sdo os emprega-
dos pela industria ceramica. Os misturadores podem utilizar a gravidade como modo de mistura,
como observado nos misturadores tipo V ou Biconico, ou podem utilizar a energia mecanica

como € o caso dos moinhos de bolas (Fogagnolo, 2000). A figura 5 ilustra esses misturadores.

Figura 5 — Misturadores Convencionais: tipo Biconico(a), em "V"(b) e Moinhos de bolas (c).

Fonte: Fogagnolo (2000)

Outro importante parametro na mistura do po € se a mistura serd feita a seco ou a umido,
ou seja, o meio onde serd feita a mistura do p6. Enquanto na mistura a imido o principal
parametro € o solvente a ser utilizado, na mistura a seco o principal parametro € o tempo de

mistura (Fogagnolo, 2000).

2.3.2 Moagem de Alta Energia

O processo de Moagem de Alta Energia (MAE) € uma sintese mecinica-quimica onde

as misturas de pds de diferentes metais ou ligas sio moidas conjuntamente para obtengao de
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uma liga homogénea (Knewitz, 2009). Esse processo envolve repetidos ciclos de deformagao,
soldagem a frio, fragmentacgdo e re-soldagem a frio das particulas dos poés, realizada em um
moinho de bolas de alta energia (Azevedo, 2018). A moagem de alta energia come¢a com a
mistura, em propor¢des adequadas, dos pés de partida. Em seguida essa mistura é colocada em
um recipiente de moagem, junto com as esferas, ou cargas, de moagem em uma correta relacao
de propor¢do em massa de esfera e da amostra do pé. Feito isso, o recipiente de moagem é

fechado, acoplado no moinho e da-se inicio ao processo de moagem (Pinto, 2008).

A MAE € um processo complexo que envolve a otimizacdo de um grande nimero de
varidveis na obtencdo da microestrutura desejada. Algumas das varidveis importantes para esse
processo sdo: equipamento utilizado, tempo de moagem, relacdo massa de pé/massa de bolas,

agente controlador do processo, rotacio e os meios da moagem (Salgado et al., 2002).

2.3.2.1 Equipamentos utilizados na moagem de alta energia

A moagem de alta energia pode ser realizada em moinhos de alta energia como os
vibratdrios, planetarios e moinhos atritores. Todos esses moinhos possuem recipientes em que
elementos de moagem como bolas, aletas e barras atuardo sobre uma massa de p6 (Salgado et al.,
2002). O moinho tipo planetdrio consiste em um vaso que gira sobre seu eixo, posicionado sobre
um suporte que gira numa direcdo diferente do vaso. Estes movimentos fazem com que as bolas
e carga em seu interior se choquem contra a parede do vaso com altas velocidade e freqiiéncia,
fornecendo energia suficiente para o processo de moagem de alta energia (Fogagnolo, 2000). A

figura 6 apresenta um esquema de um moinho de bolas tipo planetario.

Figura 6 — Esquema de um moinho de bolas tipo Planetario

Fonte: Fogagnolo (2000)

Em moinhos tipo atritor, as bolas sdo impulsionadas por pas giratdrias. Sendo assim, o

choque entre a pa propulsora e as bolas, bem como o movimento relativo das bolas confere uma
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grande quantidade de energia ao pd. Neste tipo de moinho, € necessdrio um equilibrio entre a
necessidade de aumentar o tamanho das bolas para aumentar a energia no impacto e de diminuir
o tamanho dessas, para aumentar a freqii€ncia de contato entre elas e aumentar a energia da
moagem (Fogagnolo, 2000). Esse moinho pode ser do tipo horizontal e do tipo vertical. Na figura

7 pode-se observar um esquema de um moinho de bolas atritor do tipo vertical.

Figura 7 — Esquema de um moinho de bolas tipo atritor vertical

Fonte: Fogagnolo (2000)

No caso dos moinhos vibratdrios, tem-se 0 movimento simultaneo de agitagdo e rotacao.
Durante a operagao, tem-se 0 movimento de agitacdo para frente para trds combinado com o
movimento lateral das extremidades do pote, descrevendo o movimento da trajetéria como um
oito. Com este movimento, as esferas vao de encontro ao material e a extremidade do pote,
ambas as agdes proporcionam moagem e mistura simultanea dentro do moinho (Leite, 2010). A

figura 8 apresenta um esquema do funcionamento de um moinho do tipo vibratdrio.
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Figura 8 — Esquema do funcionamento de um moinho do tipo vibratério

Fonte: Leite (2010)

2.3.2.2 Tempo de moagem

O tempo de moagem € um dos parametros mais importantes de ser controlado. Normal-
mente esse tempo € definido como aquele em que se encontra um equilibrio entre a fratura e a
soldagem das particulas. Esse tempo € altamente dependente da efici€ncia (energia e frequéncia
dos impactos) do equipamento de moagem que serd empregado. Também deve-se levar em
consideragdo a mistura de pds escolhida. O tempo de moagem desejdvel entdao € o necessario
para atingir o objetivo proposto, visto que um tempo muito longo de moagem aumenta conside-
ravelmente a contaminagao, fazendo surgir fases indesejadas no material moido (Salgado et al.,
2002; Pinto, 2008; Takimi, 2004).

2.3.2.3 Relagdo massa de p6/massa de bolas

A razao entre as massas de bolas e massas de pé € conseguida pela sigla BPR (Ball-to
powder weight ratio). A BPR estd diretamente ligada ao tempo de moagem. Quanto maior
a BPR, menor serd o tempo de moagem. Geralmente utiliza-se a relagdo 10:1 para moinhos
vibratérios e 50:1 para moinhos atritores. Um elevado niimero de BPR eleva a quantidade de
colisdes por unidade de tempo, aumentando a quantidade de energia transferida para a particula
do material, tornando o processo mais rapido. Porém, mais calor € gerado, tornando o processo
menos eficiente (Takimi, 2004; Salgado et al., 2002).
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2.3.2.4 Agente controlador de processo - PCA

As particulas de p6 sofrem soldagem a frio entre si, especialmente se ducteis, devido
a grande deformacdo plastica provocada pela interagdo entre os corpos moedores na moagem
de alta energia. Um agente controlador de processo (PCA) é adicionado junto com os corpos
moedores e a carga do material para reduzir os efeitos da soldagem a frio (Takimi, 2004).
Assim, materias como aluminio, que apresentam alta ductibilidade e excessiva tendéncia a
soldagem, torna-se necessdria a utilizagdo desse artificio para evitar que todo material seja
soldado as paredes e as bolas do moinho e assim propiciar o equilibrio entre a soldagem e a
fratura (Fogagnolo, 2000). Uma ampla gama de agentes tem sido utilizado, normalmente na
faixa entre 1% e 5%, em peso, na mistura do pd, incluido 4cido estedrico, hexano e metanol. A
natureza do agente, bem como sua quantidade, ird influenciar o tamanho e forma das particulas,

além da quantidade e tipo de impurezas incorporadas a massa de p6 (Salgado et al., 2002).

2.3.2.5 Elementos da moagem

E desejavel que o material do recipiente e dos elementos de moagem sejam os mesmos,
de forma a reduzir possiveis contaminagdes (Salgado et al., 2002). O tamanho das esferas
utilizadas na moagem também influenciam no processo. Geralmente esferas grandes e com alta
densidade sdo tuteis, uma vez que esferas mais densas transferem mais energia de impacto para
as particulas de p6s (Pinto, 2008).

2.3.2.6 Rotacao

Quanto maior a rotacdo dos moinhos, maior € a energia transferida ao p6. Porém,
dependendo da geometria do moinho, existirdo certas limitacdes para a velocidade maxima
que pode ser empregada, uma vez que pode contribuir para o aumento da temperatura do
sistema. Isso pode ser uma vantagem em casos que se deseje aumentar a difusdo para melhorar a
homogeneizagdo, mas em alguns casos pode acelerar a contamina¢do dos pds (Salgado et al.,
2002).

2.3.2.7 Enchimento do recipiente

No interior do recipiente deve haver espaco suficiente para movimento das esferas, visto
que a interacdo entre as particulas do pé ocorrem quando as esferas exercem impacto sobre elas.
Assim, as esferas e as particulas devem se movimentar livremente no interior do recipiente (Pinto,
2008). Geralmente os autores utilizam cerca de 50% da capacidade do recipiente, otimizando

assim a capacidade de producdo do equipamento (Salgado et al., 2002).

2.3.3 Compactacao do Po

A Compactacio do p6 € uma das operagdes mais basicas do processo de Metalurgia

do P¢6 (Chiaverini, 2001). Essa etapa tem por objetivo transformar o p6 em uma estrutura mais
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proxima da sua forma final, permitindo um melhor manejo para a fase final, além de diminuir
a porosidade (Upadhyaya, 2002). O p6 é colocado em cavidades de matrizes montadas em
prensa de compressdo, sendo entdo comprimido a pressdes determinadas de acordo com as
caracteristicas finais desejadas para a peca sinterizada e o tipo do p6 (Chiaverini, 1986). Ainda

segundo Chiaverini (1986), pode-se dividir a compactac¢do em trés estagios:

* 1° Estagio: as particulas do p6 sdo re-arranjadas de modo a extinguir parcialmente o vazio

existente.

» 2° Estagio: ocorre a deformacgdo plastica do pd. Essa deformacgdo pldstica serd mais
profunda em p6 de metais ductéis. No entanto, apesar da relagdo entre a compressibilidade
e a deformacdo pléstica, ainda pode-se ter variacdes grandes na compressibilidade de pds
de materiais ductéis. Outro parametro importante nessa fase é a porosidade do pd. Quanto

maior a porosidade, menor a compressibilidade.

» 3 Estégio : nessa etapa, os poOs frageis decorrentes do encruamento das etapas anteriores,

se quebram em fragmentos menores.

Segundo Chiaverini (2001), As técnicas de compactacdo que sdo mais importantes
sd0: compactacao de matriz rigida (uniaxial a frio), compactacao Isostética (a frio e a quente),
compactagdo por laminacao e extrusao de pés metdlicos. Na compactacao isostética, o p6 €
colocado em um envélucro fléxivel e esse conjunto € mergulhado em um fluido (4gua ou 6leo)
e submetido a uma pressao uniforme. Um esquema desse tipo de compactacao pode ser visto
na figura 9. Na compactacgdo isostética, tem-se a pressdo aplicada de maneira uniforme no po.
Porém, quando a quente, a pressao € aplicada de maneira isostatica simultaneamente com a

temperatura, ou seja, ocorre a sinterizacdo simultaneamente (Upadhyaya, 2002).
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Figura 9 — Exemplo Esquemdtico da Compactacdo do P6 Isostatica

Fonte: Chiaverini (2001)

Na compactacdo em matriz rigida ou Uniaxial a frio, a pressdo € aplicada em uma tnica
direcdo, podendo essa acdo ser de forma simples ou dupla, sendo essas prensas projetadas
especialmente para metalurgia do pd. Na figura 10 pode-se ver um esquema da compactacao em

Matriz Rigida com Dupla ag@o (Chiaverini, 2001).

Figura 10 — Exemplo esquematico da compactacdo do p6 em matriz rigida-dupla acao

Fonte: Chiaverini (1986)

Na extrusdo a quente, os pds sdo submetidos a uma compactagdo a quente e a confor-
macdo de forma combinada (Chiaverini, 2001). Os pds pré compactados sdo submetidos a uma
extrusdo a uma temperatura de 2/3 da temperatura de fusao (Groover, 2010). Na Figura 11,

apresenta os trés principais métodos de extrusao.
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Figura 11 — Trés dos principais métodos de extrusao: (I) utilizado para pds grosseiros, (II)
utilizado para pds de facil compactacao e (III) para pds que sao encapsulados

Fonte: Mourisco (1995)

Na compactacao por laminagdo, o p6 € levado de um alimentador para um conjunto de
cilindro de laminacao, que produz uma chapa continua verde, que posteriormente serd sinterizada
e re-laminado para produzir a peca com as caracteristicas desejadas (Chiaverini, 1986). A Figura

12 apresenta os processos usuais dessa técnica.

Figura 12 — Dois Métodos de Compactagao por Laminacdo

/1

Fonte: Chiaverini (2001)
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2.3.4 Sinterizacao

A sinterizacdo € o tratamento térmico aplicado a um material em pd, a uma temperatura
elevada, abaixo do ponto de fusao do metal base, podendo ser acima do ponto de fusdo do material
secunddrio, de forma que as particulas do material se unam e formem um elemento rigido que
possui densidade, dureza e resisténcia mecanica (Fogagnolo, 2000; Chiaverini, 1986). Essa etapa
da metalurgia do p6, no entanto, ndo € suficiente para tirar todas as porosidades do material,
sendo necessdrio etapas posteriores, como laminacdo e forjamento, quando a aplica¢do do
material for estrutural. Sendo a pega porosa, o objetivo desejado € a densificac@o via sinterizagdo
(Fogagnolo, 2000). Existem dois tipos bdsicos de sinterizacdo: a sinterizagdo em fase s6lida
e a sinterizacdo em fase liquida. A sinteriza¢do em fase sdlida ocorre numa temperatura onde
nenhum dos elementos do sistema atinge o ponto de fusdo (Azevedo, 2018). Segundo Fogagnolo

(2000), a sinterizagdo em estado sélido pode ser dividida em 3 estdgios:

* No primeiro estagio ocorre a ligacao das particulas;

* No segundo estigio ocorre a contracdo da peca causada pela redugdo da porosidade e

mudanca na geometria dos poros;

* No terceiro estdgio ocorre o fechamento da porosidade, homogeneizagdo da composi¢do e

crescimento do tamanho dos graos;

Na Figura 13 apresenta um esquema representativo dos estdgios da sinterizacdo em fase

solida.

Figura 13 — Esquema dos estdgios da sinterizacao em fase sélida

Fonte: Azevedo (2018)

Na sinteriza¢@o em fase liquida é adicionado um componente que se funde a temperatura
de sinterizac¢do, adiantando o processo de unido das particulas (Azevedo, 2018). Esse processo

também pode ser dividido em 3 estagios:
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* No primeiro estagio a fase liquida molha as particulas e promove o rearranjo destas e a
sua densificaco;
* No segundo estagio os atomos da fase so6lida se dissolvem no liquido e se precipitam;
* No terceiro estdgio ocorre a solidificagdo da fase liquida, e a fase sélida remanescente

sinteriza da mesma forma que o processo em estado sélido.

A figura 14, apresenta um esquema representativo dos estdgios da sinterizacao em fase

liquida.

Figura 14 — Esquema dos estdgios da sinterizagao em fase Liquida

Fonte: Azevedo (2018)

2.4 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA - MEV

A microscopia eletronica de varredura,ou MEV, € uma técnica de andlise que permite
a observacao detalhada do material em estudo. A imagem eletronica de varredura € formada
pela incidéncia de um feixe de eletrons no material de estudo, sob condi¢Ges de vacuo. Ao MEV
pode ser acoplado o EDS (Energy Dispersive System), o qual possibilita a determinacao da
composicdo qualitativa e semi-quantitativa da amostra, a partir da emissdo de raio-x caracteristico

(Duarte et al., 2003). O MEV € um dos instrumentos mais versateis de observagado e andlise de
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caracteristicas disponivel no mercado, Tendo como principal vantagem a alta resolucao obtida

quando as amostras sio observadas (Dedavid, Gomes e Machado, 2007).

2.5 DIFRACAO DE RAIO X - DRX

Uma das principais aplicacdes da difragdo de raio X é a determinacdo da estrutura
cristalina. O tamanho e a geometria da célula unitaria podem ser obtidos a partir das posi¢cdes
angulares dos picos de difragdo, enquanto o arranjo dos 4&tomos no interior da célula unitdria
esta associado as intensidades relativas desses picos. O uso da Lei de Bragg em conjunto com
as regras de difracdo permite uma medicao precisa dos espagamento interplanares na estrutura
cristalina. Materiais em p6 (monocristalinos ou policristalinos) podem ser analisados dessa
forma. (Shackelford, 2008; Callister, 2016).

2.6 DUREZA DE UM MATERIAL

A dureza € uma medida de resisténcia de um material a deformacao plastica localizada.
Para esse ensaio € utilizado um penetrador (indentador), que pode ser arrendodado ou pontiagudo,
e é feito de um material muito mais duro que o corpo de prova, por exemplo, aco endurecido,
carbeto de tungsténio e diamante. A relagcdo entre a profundidade de impressdo e a dureza
€ inversamente proporcional, ou seja, quanto maior for a dureza do material, menor sera a
profundidade (Shackelford, 2008; Callister, 2016). Na metalurgia os ensaios mais utilizados sao
aqueles classificados como ensaios de dureza por penetracao, Brinell, Rockwell, Vickers, Knoop
e Meyer. Utiliza-se também o ensaio de dureza por choque sendo dificilmente aplicado para
metais (Souza, 1982).

2.6.1 Ensaio de microdureza vickers

Nesse ensaio um indentador de diamante, muito pequeno e com geometria piramidal, é
forcado contra a superficie do corpo de prova. As cargas aplicadas sdo muito menores que para
os ensaios Rockwell e Brinell, variando entre 1 e 1000 g Callister, 2016). Indentacdo resultante
€ observada com o suo de um microscopio e medida. Essa medi¢do € entdo convertida em um
ndmero de dureza. Pode ser necessdria uma preparacao cuidadosa da superficie do corpo de prova
(lixamento e polimento), para assegurar uma indentacdo bem definida, capaz de ser medida com
precisdo Callister, 2016). A figura 15 apresenta a vista lateral e superior da forma de indentagdo

dessa técnica.
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Figura 15 — Vista lateral e superior indenta¢do no ensaio de microdureza vickers

Fonte: Callister (2016)

Para uma dada carga P teremos a seguinte equagdo para calculo da dureza:

P
HV =1,84—
, 85 B

2.1
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3 METODOLOGIA

Os materias e métodos utilizados nesse trabalho estdo descritos nesse capitulo. A liga de
aluminio (AA3102) da série 3XXX do sistema Al-Mn foram preparadas através da metalurgia do
p6 com variagdo nos teores de manganés (0,05, 0,27 e 0,40%) e foram processados por moagem

de alta energia.

Conhecendo os percentuais de cada elemento foi feito o cdlculo para saber a quantidade
exata e a pesagem foi realizada em uma balanca de precisdo semi-analitica. Em seguida os pds
foram colocados na jarra com as bolas para viabilizar o processo de moagem de alta energia
(MAE) utilizando um moinho de bolas vibratorio do tipo SPEX. Os tempos utilizados para

moagem foram, 30, 60 e 120 minutos.

Os po6s foram caracterizados via MEV associada a EDS, e também foram realizadas
andlises de DRX dessas amostras. Apds a caracterizagdo das amostras, ocorreu a compactacao
e sinterizagdo de todas as amostras. Depois de sinterizadas, as amostras foram novamente
submetidas a caracterizacdo via MEV associada a EDS e foi realizado o ensaio de microdureza

Vickers. A figura 16 apresenta um fluxo dos procedimento adotado nesse trabalho.

Figura 16 — Fluxo do procedimento adotado nesse trabalho

Fonte: Autora, 2023

3.1 MATERIAIS

A tabela 7 especifica as composi¢Oes quimicas da liga AA3102 segundo o Committee
(1990). Com base nessa tabela, adotou-se um percentual médio, o percentual minimo e maximo

de manganés na liga, gerando assim a tabela 8.
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Tabela 7 — Composi¢des Quimicas da liga AA3102

Fonte: Committee (1990)

Tabela 8 — Composi¢des Quimicas da liga AA3102 com a variagdo do Manganés correspondente
aliga

Fonte: Autora,2023

Conhecendo os percentuais de cada componente da liga, foi feito o clculo para se obter

20g da liga. A tabela 9, apresenta as quantidades de cada elemento da liga AA3102 em gramas.

Tabela 9 — Composi¢des Quimicas da liga AA3102 em gramas

Fonte: Autora, 2023

Os p6s utilizados para esta pesquisa foram:

* Aluminio puro AA1100 — Pureza 99,00% (Fabricado pela Alcoa Aluminio S/A)
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Cobre — Pureza 99,50% (Fabricado pela Dindmica Quimica Contemporanea Ltda)

Silicio — Pureza 99,00% (Fabricado pela Sigma Aldrich)

Ferro — Pureza 99,00% (Fabricado pela Casa da Quimica Ind. E Com. Ltda)

* Manganés — Pureza 99,00% (Fabricado pela Sigma Aldrich)

Zinco — Pureza 99,80% (Fabricado pela Dinamica Quimica Contemporanea Ltda)

Titanio - Pureza 99,00% (Fabricado pela Sigma Aldrich)

Acido Estedrico - C18H3602 (Puro) (Fabricado pela Vetec Quimica Fina)

Para a moagem de alta energia (MAE) foram utilizadas ainda, esferas de aco que foram
aplicadas com BPR 10:1, na proporcdo de 200 g de esfera para 20 g de p6. O acido estedrico
(C18H360, — Puro) foi utilizado como PCA para minimizar os efeitos da soldabilidade a frio do
aluminio durante o processo de MAE. Foi utilizado tambem &lcool isopropilico, para controlar a

reacao dos pos apOs a moagem.

3.2 METODOS

3.2.1 Pesagem dos Pés

Para a etapa de pesagem dos pos foi utilizada uma balanga semi-analitica com 3 casas
decimais da marca SHIMADZU e modelo UX420H. O equipamento utilizado pertence ao
Laboratdrio de Metalurgia do P6 da Universidade Federal de Pernambuco (UFPE). A figura 17

mostra o equipamento utilizado.

Figura 17 — Balanga Semi-Analitica

Fonte: Autora, 2023
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3.2.2 Moagem de Alta Energia

Depois de pesados os pds elementares, estes foram processados através da moagem
de alta energia (MAE), com o objetivo de fabricar a liga AA3102 e tornar essa mistura mais
homogénea. O equipamento usado para a MAE foi o moinho de bolas vibratério do tipo SPEX,

figura 18, que pertence ao Laboratério de Metalurgia do P6 da UFPE alocado no INTM.

Figura 18 — Moinho de Alta Energia

Fonte: Autora, 2023

Com todos os componentes dentro da jarra (pés, PCA e esferas), deu-se inicio ao processo
de moagem, com os tempos de 30 minutos, 60 minutos e 120 minutos para cada liga AI-Mn
escolhida neste trabalho. Um total de 9 moagens foram feitas, sendo realizadas 3 amostras,
com os trés teores de manganés definidos no trabalho, para cada tempo de moagem escolhido,

conforme pode ser vista na tabela 9.

Apesar da moagem ter ocorrido a seco, foi necessdrio adicionar um pouco de alcool iso-
propilico depois dos pds terem sido moidos, tornando os pos umidos. Essa adicao foi necessdria
para controle da reac@o oriunda da moagem. Sendo assim, ap6s a finalizacdo do processo foi

necessdrio realizar a secagem dos pds em estufa.

3.2.3 Caracterizacao dos Pos

Apds moagem e secagem de todas as amostras, foi realizada a caracterizacao do material
processado por MAE. As técnicas utilizadas foram: difragdo de raio X (DRX), microscopia

eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva (EDS).
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3.2.3.1 Difracdo Raio X

A difracdo de raios-X teve como objetivo identificar e analisar a formacao das fases
e estrutura cristalina das ligas. Foi realizado no laboratério do INTM-UFPE, o equipamento
utilizado foi o difratdmetro de modelo XRD-700, fabricado pela SHIMADZU. Para analisar
os resultados obtidos do difratdmetro, foi utilizado o programa Match e a database COD

(Crystallography Open Database).

3.2.3.2 Microscopia Eletronica De Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia Dispersiva
(EDS) dos Pés

Nas andlises por MEV visualizamos o formato das particulas dos pds e a distribuicao
das particulas nos diversos tempos de MAE. As andlises quimicas das amostras por EDS foram
analisadas por um equipamento acoplado ao MEV. O MEV utilizado pertence ao laboratério do
INTM-UFPE, o modelo € MIRA3, com filamento de FEG, fabricado pela TESCAN e sensor de
EDS da fabricante Oxford acoplado.

3.2.4 Compactacao Uniaxial a frio

Os p6s processados por Moagem de Alta Energia foram compactados numa prensa
manual com capacidade para 15 t/cm?. Para todas as amostras o tempo de aplicagdo da carga
utilizado foi de 10 minutos a uma pressao de 7 t/cm?. Para cada liga foi produzido um compactado
verde contendo 4 gramas de pd. Foi utilizada uma prensa hidrdulica de acdo simples pertencente

ao Laboratério de Metalurgia do P6 da UFPE. (figura 19) .
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Figura 19 — Prensa Hidrdulica de A¢do Simples

Fonte: Autora, 2023

A matriz de compactacdo € fabricada em aco VC 131 (AISI D6), tendo perfil cilindrico

com um furo passante de 11mm de diametro e uma base mével (figura20).

Figura 20 — Matriz de Compactacao

Fonte: Autora, 2023
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3.2.5 Sinterizacido dos Po6s

Apds o compactado verde ser obtido, realizou-se o processo de sinterizagdo. Esse com-
pactado foi colocado no forno do tipo mufla sob atmosfera de nitrogénio (N,) do COMPOLAB,
conforme figura 21, disponivel no Laboratério de Metalurgia do P6 da drea de Materiais e
Fabrica¢do do DEMEC (Departamento de Engenharia Mecénica) da UFPE, no qual permaneceu

por 5h a uma temperatura de 500 °C.

Figura 21 — Forno tipo mufla

Fonte: Autora, 2023

3.2.6 Preparacao metalografica

As nove amostras seguiram para a etapa da preparacdo metalografica. Primeiro as
amostras foram cortadas transversalmente ao eixo da compactacdo com o auxilio de uma

maquina de corte Struers Accutom-100 (figura 22).
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Figura 22 — Madquina de Corte

Fonte: Autora, 2023

As amostras foram seccionadas e embutidas a frio com uma resina acrilica em p6 autopo-
limerizdvel e um catalisador. Esse processo foi realizado para viabilizar andlise microestrutural

da amostra e facilitar o manuseio (figura 23).

Figura 23 — Amostras Embutidas

Fonte: Autora, 2023

Apés o tempo de cura da resina indicado pelo fabricante, 24 horas, para que as superficies
das amostras estejam sem riscos ou marcas mais profundas na hora da anélise microetrutural,
foi realizado o processo de lixamento e posterior polimento. Para o lixamento foi utilizada
uma politriz pertencente ao laboratdrio de preparacao metalografica do INTM-UFPE. As lixas
utilizadas foram de SiC 200 mm de diametro e granulometria de 180#, 220#, 320#, 400#, 6004,
10004#, 1200# e 1500#. O polimento foi realizado na politriz metalografica modelo Aropol 2V,

com velocidade de 300 e 600 rpm, fabricada pela Arotec Industria e Comércio, pertencente ao
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laboratério de preparagdo metalografica do INTM-UFPE (figura 24). Para a etapa de polimento

foi utilizado um pano de acabamento e alumina em suspensao.

Figura 24 — Maquina de Lixamento e Polimento

Fonte: Autora, 2023

3.2.7 Caracterizacao das Amostras

3.2.7.1 Microscopia Eletronica De Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia Dispersiva
(EDS) das amostras

Ap6s as amostras terem sidos compactadas, sinterizadas e preparadas metalograficamente,
foram submetidas ao MEV para anélise da microestrutura. O equipamento utilizado foi o mesmo

utilizado para andlise dos pds, apresentado no topico anterior.

3.2.7.2 Microdureza Vickers

Para medir a dureza das amostras analisadas foi realizado o ensaio de microdureza Vic-
kers, através do microdurdmetro Encom-test Durascan modelo G5, (figura 25). Esse equipamento
pertence ao INTM-UFPE. Em cada amostra foram realizadas 5 identacdes na drea superficial e 5

na transversal, com carga de F = 0,3 kgf, durante 15 s.



Figura 25 — Microdurdmetro

Fonte: Autora, 2023
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 ANALISE MICROESTRUTURAL DOS POS - AA3102

O resultado das andlises feitas nos pos via MEV e DRX serdo apresentadas a seguir.

4.1.1 MEV/EDS

Através da andlise via MEV € possivel identificar a morfologia dos pds da liga de
aluminio AA3102 com os diferentes tempos de moagem. Nas figuras 26 a 31 pode-se ver os
resultados obtidos com magnificacdo de 500x e 4kx para as ligas com 0,05%,0,27% e 0,40% de

Mn e tempos de moagem de 30, 60 e 120 minutos.

Figura 26 — MEV dos P6s com 0,05% Mn e tempos de moagem de a) 30 minutos, b) 60 minutos
e ¢) 120 minutos - 500x

< »
SEM HV: 15.0 kV. WD: 11.65 mm MIRA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV WD: 11.91 mm MIRA3 TESCAN|
View field: 415 ym Det: BSE 100 pm View Det: BSE 100 pm
SEM MAG: 500 x |Date(midly): 08/18/23 INTM x  Date(midly): 08/18/23 INTM

8 gt
WD: 12.14 mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 500 x |Date(m/dly): 08/18/23 INTM

Fonte: Autora, 2023
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Figura 27 — MEV dos P6s com 0,05% Mn e tempos de moagem de a) 30 minutos, b) 60 minutos
e ¢) 120 minutos - 4kx

Fonte: Autora, 2023
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Figura 28 — MEV dos P6s com 0,27%Mn e tempos de moagem de a) 30 minutos, b) 60 minutos
e ¢) 120 minutos - 500x

EMHV: 150KV | SEM HV: 15.0 kV. WD: 11.19 mm MIRA3 TESCAN|
View field: 415 ym : BSE 100 pm View field: 415 ym Det: BSE 100 pm
SEM MAG: 500 x |Date(m/dly): 08/18/23 SEM MAG: 500 x | Date(m/dly): 08/18/23 INTM

: " MIRA3 TESCAN
View field: 415 ym Det: BSE 100 pm
SEM MAG: 500 x |Date(m/dly): 08/18/23 INTM

Fonte: Autora, 2023
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Figura 29 — MEV dos P6s com 0,27%Mn e tempos de moagem de a) 30 minutos, b) 60 minutos
e ¢) 120 minutos - 4kx

Fonte: Autora, 2023
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Figura 30 — MEV dos P6s com 0,40% Mn e tempos de moagem de a) 30 minutos, b) 60 minutos
e ¢) 120 minutos - 500x

£ &

15.0kV. WD: 12.44 mm MIRA3 TESCAN WD: 12.77 mm MIRA3 TESCAN|
View field: 415 ym Det: BSE 100 pm View field: 415 ym Det: BSE 100 pm
SEM MAG: 500 x |Date(m/dly): 08/18/23 SEM MAG: 500 x | Date(m/dly): 08/18/23 INTM

SEM HV: 15.0 kV. WD: 11.60 mm MIRA3 TESCAN
View field: 415 ym Det: BSE 100 pm
SEM MAG: 500 x |Date(m/dly): 08/18/23 INTM

Fonte: Autora, 2023
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Figura 31 — MEV dos P6s com 0,40% Mn e tempos de moagem de a) 30 minutos, b) 60 minutos
e ¢) 120 minutos - 4kx

Fonte: Autora, 2023

A partir da andlise das imagens, é possivel notar que o aumento no tempo de moagem
contribuiu para a diminui¢ao do tamanho do grdo. Isso se deve ao aumento da colisao das esferas
com os pds, levando ao aumento da soldagem e deformacao plastica das particulas, fazendo com
que os graos sejam cada vez menores. A diminui¢ao do tamanho do grao, através da moagem
de alta energia, atinge o limite quando alcan¢ado o equilibrio entre a fratura e a soldagem das
particulas (Pinto, 2008). Da figura 32 4 40 sdo apresentados os mapas de EDS da liga AA3102

com variagdes nos teores de manganés e no tempo de moagem.
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Figura 32 — EDS dos Pés com 0,05% Mn e tempos de moagem de 30 minutos

Fonte: Autora, 2023

Figura 33 — EDS dos Pés com 0,05% Mn e tempos de moagem de 60 minutos

Fonte: Autora, 2023

Figura 34 — EDS dos P6s com 0,05% Mn e tempos de moagem de 120 minutos

Fonte: Autora, 2023
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Figura 35 — EDS dos Pés com 0,27% Mn e tempo de moagem de 30 minutos

Fonte: Autora, 2023

Figura 36 — EDS dos P6s com 0,27% Mn e tempo de moagem de 60 minutos

Fonte: Autora, 2023

Figura 37 — EDS dos P6s com 0,27% Mn e tempos de moagem de 120 minutos

Fonte: Autora, 2023
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Figura 38 — EDS dos Pés com 0,40% Mn e tempo de moagem de 30 minutos

Fonte: Autora, 2023

Figura 39 — EDS dos P6s com 0,40% Mn e tempo de moagem de 60 minutos

Fonte: Autora, 2023

Figura 40 — EDS dos P6s com 0,40% Mn e tempos de moagem de 120 minutos

Fonte: Autora, 2023

Os resultados dos mapas de EDS evidenciam que independente do tempo de moagem

que as amostras foram submetidas, a liga em estudo apresentou apenas os seus elementos
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quimicos constituintes que sao: Al, Zn, Cu, Si, Mn, Ti e Fe. As imagens das regides analisadas
juntamente com o auxilio da colora¢ao referente a cada elemento quimico, tornaram evidente e
facilitam a constatag@o, que o aumento do tempo de moagem proporciona uma homogeneidade

na distribuicdo dos elementos de liga.

4.1.2 Difracao de raio X

As fases dos picos encontrados nos difratogramas foram obtidas por fichas informativas

adquiridas do banco de dados do crystallography open database (COD) e indicadas na tabela 10.

Tabela 10 — Fichas COD utilizadas

FICHA NOMERO FORMULA
96-901-2004 Al
96-901-1603 Al
96-900-8461 Al
96-431-3215 Al
96-901-2003 Al

Fonte: COD

As fases encontradas nos difratogramas das ligas foram de Aluminio puro para liga
AA3102, independente da composi¢do do manganés. Nao houve praticamente nenhum desloca-
mento dos picos nas amostras com 0,05% , 0,27% e 0,40% de Mn, sendo as fases encontradas
as mesmas para todas as amostras de cada liga. Nao foi identificada nenhuma fase terndria ou
bindria nos difratogramas. Conforme Yamagata (2004), dependendo do tamanho do precipitado,
pode ser necessdrio um volume relativo maior (>3%) para que a fase seja observavel no padrao
de DRX. Isto significa que quanto menor o tamanho do precipitado, maior € o volume relativo

necessario para a sua observagao. Para as amostras observadas, o esse volume nao foi suficiente .

As figuras 41, 42 e 43 apresentam os difratogramas da liga AA3102 com diferentes

teores do manganés e tempos de moagem.
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Figura 41 — DRX dos P6s com 0,05%Mn e tempos de moagem de a) 30 minutos, b) 60 minutos
e ¢) 120 minutos

a)

b)

Fonte: Autora, 2023
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Figura 42 — DRX dos P6s com 0,27%Mn e tempos de moagem de a) 30 minutos, b) 60 minutos
e ¢) 120 minutos

b)

Fonte: Autora, 2023
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Figura 43 — DRX dos Pds com 0,40%Mn e tempos de moagem de a) 30 minutos, b) 60 minutos
e ¢) 120 minutos

a)

b)

Fonte: Autora, 2023
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4.2 MEV/EDS DOS MATERIAIS SINTERIZADOS

Nas figuras 44 a 51 apresentam imagens obtidas utilizando o microscépio de varredura
para as amostras AA3102 e teores de 0,05%, 0,27% e 0,40% de Mn e tempos de moagem de
60 e 120 minutos. Para essa andlise, foram selecionadas as amostras que permitiam a melhor

visualiza¢@o dos resultados obtidos .

Figura 44 — MEV da amostra AA3102 com tempo de MAE de 60 minutos e a) 0,27% e b)
0,40% de Mn - transversal - 3kx

Fonte: Autora, 2023

Figura 45 — MEV da amostra AA3102 com tempo de MAE de 60 minutos e a) 0,27% e b)
0,40% de Mn - transversal - Skx

Fonte: Autora, 2023
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Figura 46 — MEV da amostra AA3102 com tempo de MAE de 60 minutos e a) 0,27% e b)
0,40% de Mn - superficial - 3kx

Fonte: Autora, 2023

Figura 47 — MEV da amostra AA3102 com tempo de MAE de 60 minutos e a) 0,27% e b)
0,40% de Mn - superficial - Skx

Fonte: Autora, 2023
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Figura 48 — MEV das amostras AA3102 com tempo de MAE de 120 minutos a) 0,05%, b)
0,27% e c) 0,40% de Mn - transversal - 3kx

Fonte: Autora, 2023

Figura 49 — MEV das amostras AA3102 com tempo de MAE de 120 minutos e a) 0,05%, b)
0,27% e ¢) 0,40% de Mn - transversal - Skx

Fonte: Autora, 2023
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Figura 50 — MEV das amostras AA3102 com tempo de MAE de 120 minutos e a) 0,05%, b)
0,27% e c) 0,40% de Mn - superficial - 3kx

Fonte: Autora, 2023

Figura 51 — MEV das amostras AA3102 com tempo de MAE de 120 minutos e a) 0,05%, b)
0,27% e c) 0,40% de Mn - superficial - Skx

Fonte: Autora, 2023

A partir dessas imagens fica percebe-se que o material sinterizado possui uma morfologia
heterogénea. E possivel notar também muita porosidade nas amostras. Através do EDS pode-se
analisar o que seria esses picos apresentados no MEV (pontos claros). Nas figuras 52 e 53
pode-se ver esses resultados para as amostras da liga AA3102 com 60 minutos de tempo de
moagem e composi¢des de 0,27%Mn e 0,40% Mn, respectivamente. Nao foi apresentado picos
de manganés, em sua maior parte, sdo precipitados de Fe. Isso deve-se ao fato do Fe ter baixa
solubilidade no aluminio, o que faz com que gere precipitados na matriz do aluminio, dificultando

a formacdo da fase AlgMn (Committee, 1990).
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Figura 52 — EDS das amostras AA3102 com 0,27% de Mn e 60 minutos de tempo de moagem -
superficial e transversal

Fonte: Autora, 2023
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Figura 53 — EDS das amostras AA3102 com 0,40% de Mn e 60 minutos de tempo de moagem -
superficial e transversal

Fonte: Autora, 2023

Porém, para as amostras com 120 minutos de tempo de moagem e composi¢des de
0,27%Mn e 0,40%Mn, pode-se ver nas imagens 54 e 55 picos composto por Al e Mn, e sugere
que este precipitado seja da fase ortorrombica Alg(Mn,Fe). Na superficie da amostra com 0,27%
apresentou também picos de Silicio, sugerindo a fase Al;,(FeMn);Si. Para a amostra com 0,05%
Mn ndo foi possivel identificar as fases caracteristica das ligas de aluminio da série 3XXX,

apresentando apenas precipitados de ferro e silicio, conforme mostrado na figura 56.
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Figura 54 — EDS das amostras AA3102 com 0,27% de Mn e 120 minutos de tempo de moagem
- superficial e transversal

Fonte: Autora, 2023
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Figura 55 — EDS das amostras AA3102 com 0,40% de Mn e 120 minutos de tempo de moagem
- superficial e transversal

Fonte: Autora, 2023



67

Figura 56 — EDS das amostras AA3102 com 0,05% de Mn e 120 minutos de tempo de moagem
- superficial e transversal

Fonte: Autora, 2023
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4.3 MICRODUREZA VICKERS DAS AMOSTRAS SINTERIZADAS

Os resultados médios do ensaio de Microdureza Vickers, bem como os seus desvios
padrdo, sdo apresentados no presente topico para a liga AA3102 fabricada via metalurgia do po,
tendo como tempo de moagem de alta energia intervalos de 30, 60 e 120 minutos. Para cada
amostra foram feitas cinco identagdes com uma carga de 0,3 kgf (HV0,3) por um tempo de 15
segundos. A Tabela 11 apresenta as medianas dos resultados, superficial e transversal, obtidos

com a exclusdo do maior e menor valor em cada amostra estudada.

Tabela 11 — Dureza Média e desvio padrdao das amostras, Superficial (s) e Transversal (t)

Fonte: Autora, 2023

Figura 57 — Influéncia do tempo de moagem na dureza superficial

Fonte: Autora, 2023
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Figura 58 — Influéncia do tempo de moagem na dureza transversal

Fonte: Autora, 2023

Como visto na tabela 11, figuras 57 e 58 , analisando os gréficos, a medida que o tempo
de moagem aumenta, independente da quantidade de manganés, a sua dureza aumenta. Isso se
deve ao fato do grao ter ficado mais refinado com o aumento do tempo da moagem, contribuindo
para um melhor resultado da dureza. E perceptivel no MEV que realmente os grios diminuiram,
como abordado nos resultados anteriores. Consequentemente hd um aumento da quantidade de

contornos de graos e esse aumento confere ao material uma maior dureza.

Analisando agora a influéncia do manganés na dureza da liga, as figuras 59 e 60 apresen-
tam os graficos referentes a andlise superficial e transversal das amostras. Pode-se notar que, para
0 mesmo tempo de moagem analisado, o aumento da quantidade do manganés na composi¢ao,
contribui para o aumento da dureza do material. Isto porque a adi¢do do manganés aumenta
a resisténcia do aluminio, seja através da formacao de fases intermetalicas como AlFeMnSi e

AlIMnSi, ou por meio de endurecimento por solugdo sélida.



Figura 59 — Influéncia da quantidade de manganés na dureza - superficial

Fonte: Autora

Figura 60 — Influéncia da quantidade de manganés na dureza - transversal

Fonte: Autora
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5 CONCLUSOES

Este trabalho relata o que foi encontrado nos experimentos sobre o desenvolvimento
da liga AA3102 com variagcdo na quantidade de manganés e nos tempos de moagem. As ligas
foram fabricadas através da metalurgia do p6 (MP), pela moagem de alta energia (MAE), pela
compactagao e sinterizacdo. As ligas foram caracterizadas através de ensaios de DRX, MEV,EDS

e microdureza. As seguintes conclusdes foram observadas:

* Por meio da metalurgia do P96, utilizando a moagem de alta energia, compactacio uniaxial a

frio e sinterizagdo foi possivel fabricar a liga AA3102 com diferentes teores do manganés.

* Através das imagens do MEV foi possivel identificar a morfologia dos pds, sendo obser-

vado que quanto maior o tempo de moagem, maior o refinamento do grao.

* Os tempos de moagem de 30min, 60min e 120min ndo foram suficientes para apresentar
as fases dos precipitados terndrios e binarios AlgFeMn e AlgMn nos difratogramas, porém
mostrados nas imagens do MEV/EDS. Possivelmente, devido a precipitagdo de volume

pequeno ndo permitir a identificagdo.

* Com o aumento na quantidade de manganés e do tempo de moagem, observou-se um

aumento na dureza da liga.
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