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RESUMO

A utilizacdo de residuos minerais na obtengdo de produtos manufaturados tem sido alvo de
muitos estudos, visando a uma aplicacdo desses materiais. Este trabalho teve como objetivo o
estudo para o desenvolvimento de compdsitos com matriz metalica de aluminio, reforgados
com residuos de minério de manganés, obtidos na forma de pecas sinterizadas. Por essa razao,
finos de residuos de minério de manganés foram adicionados ao pé de aluminio em
proporcOes massicas de 5%, 10% e 15%. A compactacdo das misturas dos pos foi realizada
com pressdo de compactacdo de 173,48MPa. As sinterizacdes foram realizadas sob atmosfera
controlada (argbnio) nas temperaturas de 550°C e 600°C durante 2h. Os produtos foram
caracterizados por ensaios de densidade geométrica, area superficial BET, difracdo de raios X,
microscopia optica (MO) e eletrénica de varredura com espectroscopia de energia dispersiva
(MEV/EDS), anédlise de imagem e ensaios de compressdo. Os compositos obtidos
apresentaram-se mais leves que as amostras a verde e com resisténcia mecanica superior ao
aluminio puro. Os valores de porosidade dos compositos foram baixos e aumentaram
ligeiramente a medida que a proporc¢éo de residuo de minério de manganés passou de 5% para
15%, com o menor valor médio para 5% - 550°C (0,57+0,21)% e o maior para 15% - 600°C
(1,58+0,38)%. Houve contragdo das amostras no processo de sinterizagdo proporcionando
aumento nos valores de densidade dos compdsitos quando a proporcdo massica de residuo de
minério de manganés utilizada foi acrescida de 5% até 15%, com o menor valor de
(2,18+0,02)g/cm3 para 5% - 550°C e o maior valor de (2,26+0,08)g/cm3 para 10% - 550°C.
Os compositos com 10% de residuo de minério de manganés apresentaram os maiores valores
de resisténcia mecanica para as mais variadas deformacbes em ambas temperaturas de
sinterizacdo. O maior valor se deu para a amostra sinterizada em 550°C para a deformacéo de
40% (191,84+26,37)MPa. De maneira geral, as amostras apresentaram boa dispersdo das
particulas de residuo de minério de manganés na fase matriz de aluminio, sem tendéncia a
aglomeragfes. Constatou-se a presenca de fases ricas em Mn, Al, Si, Ca e Fe nas

microestruturas das amostras.

Palavras-chave: compdsitos de matriz metalica de aluminio, sinterizacdo,

aproveitamento de residuos de minerios.



ABSTRACT

The use of ore tailings in manufactured products has been the subject of many studies to
application of these materials. This work had as objective the study for the development of
aluminum metallic matrix composites reinforced with manganese ore residues obtained in the
form of sintered products. For this reason, fines of manganese ore residues were added to the
aluminum powder in weight ratio of 5%wt, 10%wt and 15%wt. The compaction pressure of
the powder mixtures was carried out with 173.48MPa. The sintering was carried out under a
controlled atmosphere (argon) at temperatures of 550°C and 600°C for 2h. The products were
characterized by geometric density, BET surface area, X-ray diffraction, optical microscopy
(MO) and scanning electron microscopy with dispersive energy spectroscopy (SEM/EDS),
image analysis and compression tests. The composites obtained were lighter than the green
samples with mechanical strength higher than the pure aluminum. The porosity values of the
composites were low and increased slightly as the proportion of manganese ore residue
increased from 5%wt to 15%wt, with the lowest average value at 5%wt -550°C (0.57+0, 21)%
and the highest for 15%wt - 600°C (1.58+0.38)%. There was a contraction of the samples in
the sintering process providing an increase in the density values of the composites when the
mass proportion of manganese ore residue used was increased from 5%wt to 15%wt, with the
lowest value (2.18+0.02)g/cm?3 for 5%wt - 550°C and the highest value of (2.26 + 0.08)g/cm3
for 10%wt - 550°C. The composites with 10%wt manganese ore residue showed the highest
values of mechanical strength for the most strains at both temperatures. The highest value
was given for the sample sintered at 550°C for the strain of 40%wt (191.84+26.37)MPa. In
general, the samples showed good dispersion of the particles of manganese ore residue in the
aluminum matrix phase, with no tendency to agglomerate. The rich phases in Mn, Al, Si, Ca
and Fe were found in the microstructures of the samples.

Key-words: aluminum metal matrix composites, sintering, tailings.
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1 INTRODUCAO
1.1  Formulagdo do Problema

Segundo Callister (2012), o desenvolvimento e 0 avango das sociedades tém relacéo
direta com as habilidades dos seus membros em produzir e manipular os materiais para
satisfazer suas necessidades. De modo que, € comum classificar as civilizagfes antigas de
acordo com o seu nivel de desenvolvimento em relacdo aos materiais, como por exemplo,

Idade da Pedra, Idade do Bronze e Idade do Ferro.

Os materiais podem ser agrupados convenientemente como: metais, ceramicos e
polimeros. Essa classificagdo se baseia principalmente na composi¢cdo quimica e na estrutura

atbmica, embora existam alguns materiais intermediarios (CALLISTER, 2012).

Conforme Askeland & Wright (2015), a ideia de se desenvolver materiais
intermediarios como compositos, seria a de combinar as propriedades de diferentes materiais.
Desse modo, formado por dois ou mais materiais, 0s compositos ddo origem a propriedades
que ndo seriam possiveis de serem encontradas em nenhum deles individualmente. A
fabricacdo de ferramentas de corte duras, materiais leves, robustos, ducteis e resistentes a altas

temperaturas, sdo algumas propriedades que podem ser obtidas na producdo dos compadsitos.

O projeto de um compdsito é realizado de modo que seja possivel exibir uma
combinacdo das melhores caracteristicas dos seus materiais constituintes (CALLISTER,
2012).

Os materiais compositos podem ser classificados de acordo com o material
constituinte da sua matriz ou de acordo com a forma do constituinte do refor¢o. Quando a
classificacdo é dada pela matriz, sdo denominados por compdsitos com matriz organica
(CMOs), compdsitos com matriz metalica (CMMs) e compoésitos com matriz cerdmica
(CMCs). Quanto a segunda classificacdo, os compositos podem ser reforgcados com particulas,
com fibras ou serem estruturais (METALS HANDBOOK, 2001; CALLISTER, 2012).

A atratividade no uso de metais como matrizes para compositos se da pela resisténcia
a corrosdo, alta resisténcia mecanica e tenacidade a fratura, bem como pela condutividade
térmica. Com destaque para o aluminio, 0 magnésio e o titanio, devido a baixa massa
especifica e, o cobre, pela alta condutividade térmica. Desse modo, 0s compdsitos de matriz

metalica obtidos com reforco particulado podem apresentar uma série de vantagens, como



maior temperatura de uso em relacdo ao material da matriz, maior estabilidade térmica e
melhor resisténcia ao desgaste (LEVY NETO & PARDINI, 2006).

A sinterizacdo é um processo de unido de um agregado de pos, que € utilizado para
fazer corpos solidos a partir de p6 de metal, p6 ceramico e de algumas formas de particulas de
polimeros. Este método deve ser utilizado quando for um recurso mais econémico de se fazer
uma determinada peca com caracteristicas de resisténcia mecanica e dureza interessantes. A
sinterizacdo de pos é um dos métodos mais satisfatorios para a confeccdo de compdsitos
(BROPHY et al., 1972).

Sabe-se que existem inimeros fatores na formulacdo dos compositos que podem
influenciar no seu resultado final, como as proporc¢des dos constituintes e as condi¢fes de
trabalho. Estudos preliminares de residuos de minério de manganés mostraram que este
material tem grande capacidade de aderéncia em outros materiais, fusdo parcial acima de
1150°C, além de elevada resisténcia mecénica quando obtidos na forma de pecas sinterizadas
(SOUZA, 2015). SupBe-se que seja possivel obter compdsitos contendo esses residuos com
elevada resisténcia mecanica, utilizando matriz metalica de aluminio por sinterizacdo. Para
evitar mais uma variavel no estudo, devido ao fato de o aluminio ser facilmente oxidado,

prop0s-se trabalhar com atmosfera de argonio. Tem-se, entéo, a seguinte pergunta problema:

Quais sdo as caracteristicas de um compdsito de aluminio com residuos de

minério de manganés sinterizados em atmosfera de argbénio?

1.2 Justificativa

Com o surgimento dos compdsitos como uma classe de materiais intermediarios,
durante a metade do século XX, uma grande variedade de combinacdes e propriedades que
ndo podem ser exibidas por nenhuma liga metélica, ceramica ou material polimérico

monolitico convencional passaram a ser exibidas (CALLISTER, 2012).

Segundo Chawla (1987), € um consenso que o desenvolvimento tecnologico é
dependente do avango no campo dos materiais e que 0s materiais compositos representam um
grande salto nessa busca por propriedades cada vez melhores. Qualquer que seja 0 campo, a

limitacdo final do avanco depende dos materiais.



Avibes e veiculos aeroespaciais avangados dependem bastante dos compdsitos. Por
exemplo, o Boeing 787 utiliza polimero reforcado com fibras de carbono em muitos
componentes estruturais, em vez de aluminio, aumentando a eficiéncia do combustivel
(ASKELAND & WRIGHT, 2015).

Segundo Chawla (1987), dado um projeto mais eficiente, como uma estrutura
aeroespacial, um automovel, um barco ou um motor elétrico, é possivel desenvolver um
material de acordo com as especificagdes de um projeto 6timo. Tais sistemas de materiais
compositos resultam em um desempenho inatingivel pelos constituintes individuais,
introduzindo assim, uma enorme fluidez na engenharia e estimulando a criacdo de materiais

diferentes para cada aplicacao.

Ainda existem desafios tecnoldgicos na ciéncia e engenharia dos materiais, apesar do
grande progresso que tem sido obtido ao longo dos dltimos anos, incluindo o
desenvolvimento de materiais cada vez mais sofisticados e especializados, bem como o
desenvolvimento de uma consciéncia ambiental causada pelo impacto da producdo desses
materiais (CALLISTER, 2012).

Existem muitos estudos que buscam resolver problemas de passivos ambientais. Sendo
assim, a partir de estudos preliminares que se mostraram promissores, neste trabalho
pretendeu-se dar uma aplicacdo aos residuos de minério de manganés provenientes da
mineracdo na forma de compdsitos. Escolheu-se a matriz de aluminio devido a sua leveza e
grande nimero de agentes de reforco utilizados em compdsitos com esta matriz reportados na
literatura. Entdo, resolveu-se investigar como esses residuos se comportariam em uma matriz
de aluminio, utilizando as porcentagens em massa de agente de reforgo utilizados na
literatura, quer seja, 5, 10 e 15%. Para evitar mais uma variavel de estudo, a atmosfera de

argonio foi utilizada devido a grande capacidade de oxidacdo do aluminio.

1.3 Objetivos
1.3.1 Geral

Obter compdsitos com matriz de aluminio, por sinterizacdo, em diferentes

temperaturas em atmosfera de argonio.



1.3.2 Especificos
e Realizar um estudo bibliografico sobre os compdsitos e, em particular, o de matriz de
aluminio.

e Caracterizar as amostras sinterizadas por densidade geométrica, microscopia oOptica
(MO), microscopia eletronica de varredura com espectroscopia de energia dispersiva

(MEV/EDS), difracdo de raios X, analise de imagem e ensaios de compressao.

1.4 Estrutura do Trabalho

Este trabalho esta dividido em seis capitulos:

No primeiro capitulo é apresentada uma introducdo ao estudo realizado, a formulagéo
da pergunta problema, a justificativa para a elaboracdo do trabalho e os objetivos gerais e

especificos.

No segundo capitulo, referente a Revisdo Bibliogréfica, é tratada a fundamentagéo

tedrica para posicionar o leitor acerca deste trabalho.

No terceiro capitulo sdo apresentados os Materiais e Métodos utilizados para a

confeccdo das amostras e realizacdo de ensaios.

No quarto capitulo sdo abordados os resultados obtidos e a discussdo com

embasamento tedrico que visam explicar tais resultados.

No quinto capitulo sdo apresentadas as conclusGes geradas com a realizacdo deste
trabalho.

No sexto capitulo sdo sugeridas recomendac@es para trabalhos futuros.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1  Materiais compositos

A necessidade de se produzir tecnologias modernas exige materiais com combinacdes
ndo usuais de propriedades e que nao podem ser atendidas pelas ligas metalicas, pelos
materiais cerdmicos e pelos materiais poliméricos convencionais. Por definigdo, o0s
compdsitos sdo materiais multifasicos que exibem uma proporgdo das propriedades dos seus
constituintes, de modo que é possivel uma melhor combinacdo de propriedades comparada as
propriedades das fases isoladamente (CALLISTER, 2012).

Conforme Askeland & Wright (2015), propriedades como resisténcia mecénica,
densidade, desempenho em altas temperaturas, resisténcia a corroséo, dureza, condutividade e
rigidez podem ser melhoradas com o uso dos compdsitos associado a uma combinacdo de

materiais.

Segundo Callister (2012), muitos materiais compdsitos apresentam uma configuragdo
bifasica, através de uma fase matriz que é continua e envolve a fase dispersa. De modo que as
propriedades dos compositos sdo relacionadas com as propriedades das fases constituintes,
quantidades relativas e caracteristicas geométricas da fase dispersa, como forma e tamanho,

distribuicédo e orientacdo das particulas, conforme exemplificado na Figura 1.
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Figura 1 - Representacdo das variadas geometrias da fase dispersa: (a) concentracdo, (b) tamanho, (c) forma, (d)
distribuicdo e, (e) orientacao.
Fonte: Callister (2012).




Os materiais compdsitos podem ser classificados de acordo com o material
constituinte da sua matriz ou de acordo com a forma do constituinte do refor¢o. Quando a
classificacdo é dada pela matriz, sdo denominados por compdsitos com matriz organica
(CMOs), compositos com matriz metalica (CMMs) e compdsitos com matriz ceramica
(CMCs). Quanto a segunda classifica¢do, os compositos podem ser reforcados com particulas,
com fibras ou serem estruturais, como ilustrado na Figura 2 (METALS HANDBOOK, 2001,
CALLISTER, 2012).

Compdsitos
Reforgado com particulas Reforgado com fibras Estrutural
Particulas Reforgcado por Continuas Descontinuas Laminados Painéis
grandes dispers3o {alinhadas) (curtas) sanduiche
Alinhadas Orientadas

aleatonamente

Figura 2 - Classificagdo dos varios tipos de compdsitos.
Fonte: Callister (2012).

2.1.1 Compositos reforcados com particulas grandes

Os compositos reforcados com particulas podem ser classificados como: compdsitos
com particulas grandes e os compdsitos reforcados por dispersdo. A diferenca esta no fato de
o termo “grande” ser usado para indicar que as interacfes particula-matriz ndo podem ser
tratadas no nivel atdbmico ou molecular (CALLISTER, 2012).

Ainda segundo Callister (2012), na maioria desses compositos a fase particulada é
mais dura e mais rigida do que a fase matriz e deve suportar uma fragéo da carga aplicada que
sera transferida pela matriz, além de limitar o movimento da fase matriz na vizinhanca de
cada particula. Portanto, o grau de refor¢o dependera de uma ligacdo forte na interface matriz-
particula e das caracteristicas geométricas das particulas, como dimensdo e distribui¢do

homogénea ao longo de toda matriz.



2.2  Afase matriz
2.2.1 Compositos com matriz metalica

Nos compositos de matriz metalica (CMM), a matriz € um metal ddctil e permite que o
composito opere em temperaturas proximas a fusdo do metal. Quando comparado aos
materiais ceramicos, 0s materiais metalicos apresentam maiores valores de densidade,
tenacidade e menores valores de mddulo de elasticidade, ponto de fusdo e resisténcia a
abrasdo (CALLISTER, 2012; FOGAGNOLO, 2000).

Dentre os compositos de matriz metalica, se destacam aqueles que combinam metais
com baixa densidade, dentre outras caracteristicas, como ligas de aluminio, titanio, niquel,
magnésio, cromo e molibdénio, ideais para aplicagdes estruturais na busca de materiais leves
e resistentes (MOURISCO, 1995). Na Tabela 1, estdo apresentados alguns dos principais

materiais utilizados como matriz e reforco na fabricacdo de CMMs.

Tabela 1 - Tipos de reforgos e matrizes mais comuns utilizados nos CMMs.

Reforco Forma Matriz
Alumina Fibras continuas e Al, Mg
descontinuas
Carbeto de silicio Fibras continuas, whiskers e Al, Mg, Ti, Cu
particulas
Boro Fibras continuas Al, Ti
Carbeto de boro Particulas Al, Mg, Cu
Grafite Fibras continuas Al, Mg, Cu
Carbeto de titanio Particulas Ti, Cu
Niobio-titanio Fios Cu
Tungsténio Fios Superligas

Fonte: Adaptado de Mourisco (1995).




As superligas, assim como as ligas de aluminio, magnésio, titanio e cobre, sdo
empregadas como materiais de matriz. As inddstrias aeroespaciais e automotivas também
usam CMMs. Suas aplicacdes estruturais incluem compositos avangados com matriz metalica
em liga de aluminio (CALLISTER, 2012; ASKELAND & WRIGHT, 2015).

2.2.2 Compositos com matriz de polimero

Os compositos com matriz de polimero (CMPs) sdo compostos por uma resina
polimérica como a fase matriz e fibras como o meio de reforgo. Esses materiais sdo usados na
mais ampla diversidade de aplicagdes em estruturas aeronduticas e automotivas em funcdo da
facilidade de fabricacéo e baixo custo, possibilitados pela sua baixa densidade e baixo ponto
de fusdo (CALLISTER, 2012; FOGAGNOLO, 2000).

2.2.3 Compositos com matriz ceramica

Os compositos com matriz cerdmica (CMC) tém destaque devido ao seu potencial
como material estrutural em temperaturas elevadas e sdo mais leves do que 0s compositos de
matriz metalica para uso em altas temperaturas. Embora muitas vezes associados a um alto
custo de aquisi¢cdo (ASKELAND & WRIGHT, 2015).

Ainda segundo Fogagnolo (2000), caracteristicas como alto ponto de fusdo, alta
dureza, alto moédulo de elasticidade e alta resisténcia a corrosdo sdo propriedades que tornam
essa classe de materiais atrativa para aplicagdes estruturais. Entretanto, muitas vezes limitada

tecnologicamente pela baixa tenacidade e baixa confiabilidade em servico.

2.3 Matrizes metéalicas

A atratividade do uso de metais como matrizes para compo0sitos se da pela resisténcia
a corrosdo, alta resisténcia mecanica e tenacidade a fratura, bem como pela condutividade
térmica, com destaque para o aluminio, 0 magnesio e o titanio, devido a baixa massa
especifica, e 0 cobre, pela alta condutividade térmica (LEVY NETO & PARDINI, 2006).

As matrizes mais comumente utilizadas na preparagdo de compdsitos sdo apresentadas

na Tabela 2.



Tabela 2 - Propriedades de metais comumente utilizados como matrizes metélicas em compdsitos.

Massa Ponto de fuséo Resisténcia a Mddulo Condutividade
especifica (°C) tracdo (MPa) elastico (GPa) térmica
(g/cm?d) (W/m.K)
Aluminio (Al) 2,8 660 310 70 170
Cobre (Cu) 8,9 1080 340 115 390
Berilio (Be) 1,9 1280 620 120 150
Magnésio (Mg) 1,7 650 280 40 75
Aco 7,8 1460 2070 210 29
Tungsténio 19,4 3410 1520 410 168
(W)
Titanio (Ti) 4.4 1650 1170 110 7

Fonte: Adaptado de LEVY NETO & PARDINI (2006).

Nos compdsitos de matriz metalica, a maior facilidade no processamento se da em
materiais que possuem menor temperatura de fusdo, como o aluminio e o magnésio. Porém,
ligas a base de aco e titanios sdo utilizadas quando sdo exigidas aplicacbes a altas
temperaturas (T>1.000°C) e que envolvam fadiga térmica (LEVY NETO & PARDINI, 2006).

2.3.1 Compositos com matriz de aluminio

A elevada utilizacdo do aluminio no desenvolvimento de novos materiais e a vasta
aplicacdo industrial se deve a sua baixa densidade, alta ductilidade e, portanto, alta
conformabilidade. Além de elevada relacdo resisténcia/densidade, como ja apresentado nas
Tabelas 1 e 2. As principais vantagens da utilizacdo de compoésitos com matriz de aluminio
estdo relacionadas com os beneficios da reducdo de peso e aumento de desempenho quando
comparados as ligas ferrosas, sobretudo no setor de transporte, na indUstria automobilistica e
aeronautica (FOGAGNOLO, 2000).

Existe uma variedade de trabalhos que abordam a utilizacdo do aluminio como

material metalico utilizado na matriz, € na maioria dos estudos sdo utilizados carboneto de
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silicio e 6xido de aluminio como constituinte de refor¢o, uma vez que sdo materiais bastante

utilizados pela industria ceramica por apresentarem elevados modulo de elasticidade e dureza.

Fogagnolo (2000) fez um estudo de reforco de aluminio AA6061 com SisNs, AIN e
ZrB; utilizando moagem de alta energia, compactacdo e extrusdo. Observou aumentos de até
100% no limite de resisténcia a tracdo e na dureza. Os compdsitos obtidos apresentaram uma
microestrutura extremamente refinada, diminuicdo do tamanho e arredondamento das

particulas de reforco.

Mourisco (1995) trabalhou com aluminio puro (ASTM 1100) utilizando particulas de
SiC nas proporcdes massicas de 5%, 10% e 15% e em tamanhos medios de 5um e 10um.
Com o aumento da proporcdo massica de SiC no composito estudado, observou uma maior
concentragdo de aglomerados, diminuicdo da densidade, bem como maiores limites de

escoamento e resisténcia, além de menor alongamento e estriccéo.

Barbosa et al. (2000) homogeneizaram p6 de aluminio (AA 1100) e p6 de carbeto de
silicio (SiC) como reforco com proporcao massica de 20% utilizando moagem de alta energia.
Foi observada uma distribuicdo uniforme das particulas de carbeto de silicio na matriz com

poucos aglomerados nos compaositos obtidos.

Ferreira (2017) analisou a fabricacdo de compdsitos de matriz metalica, via metalurgia
do p6, com matriz de aluminio reforcada em 10% em peso com nano particulas magnéticas de
Oxido de ferro com adicdo de particulas de Cu, Ni, B, Mo, Si e Al>O3 visando a melhoria nas
propriedades mecanicas, elétricas e magnéticas do material estudado. Foi constatada uma boa

distribuicdo do reforco e interacdo reforco/matriz.

Araujo Filho et al. (2014) prepararam compositos de matriz metélica de liga de
aluminio AA2124 com reforgo particulado de pds de nitreto de silicio (SizsNa4) fabricados via
metalurgia do p6 pelo processo de moagem de alta energia. Foi observado pelas analises via

MEV boa insercdo e distribuicdo da fase ceramica do reforco na matriz sem aglomeracoes.

Rahimian et al. (2010) analisaram o tamanho das particulas e a quantidade de alumina
na microestrutura de compositos de matriz de aluminio obtidos por metalurgia do po. As
particulas de reforco de 3, 12 e 48um foram adicionadas em propor¢fes massicas de 5, 10 e
20%. Foi observado que a densidade relativa dos compositos decrescia com o0 aumento da
proporcdo de alumina utilizada por conta da sua menor compressibilidade. Além disso,

percebeu-se uma tendéncia a aglomeracdo nas amostras contendo 20% de alumina. A
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presenca de reforco aumentou a tensdo de escoamento para todos os tamanhos de particulas

utilizados.

2.4 Minério de Manganés

Segundo Abreu (1973), a existéncia dos recursos minerais num certo territério é uma
decorréncia dos fendmenos geoldgicos que decorreram ali num passado remoto, com 0s

minerais presentes nas rochas, mas nem sempre em condi¢es econdmicas de extracao.

O manganés, que pertence a familia do ferro, tem nimero atdmico 25 e massa atdbmica
54,94 e é encontrado na natureza na forma de dxidos, hidroxidos, silicatos, carbonatos e

sulfetos.

O minério de manganés € um recurso natural que apresenta destaque no Brasil.
Atualmente vem ganhando muita importancia devido a diversidade de aplicaces como na
producdo de acos e ferros ligas, assim como na producdo de pilhas eletroliticas, ceramicas,
ligas especiais, produtos quimicos e outros. Além disso, o conhecimento mais aprofundado do
minério vem se tornando fundamental para o aprimoramento dos diversos processos
produtivos (FARIA, 2008).

Alguns autores desenvolveram classificacdes para 0 minério de manganés em funcgéo
dos teores de manganés e demais elementos. Nas Tabelas 3 e 4 sdo fornecidas classificagoes

dos minérios de manganés em funcéo do teor de manganés.

Tabela 3 - Classificacdo dos minérios de manganés em funcéo do teor de manganés.

Classificacéo Teor de Mn (%)
Minério de manganés Mn>35
Minério ferruginoso 15<Mn<35
Minério de ferro manganesifero 5<Mn<10

Fonte: Olsen (2007).
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Tabela 4 - Classificacdo dos minérios de manganés em funcéo do teor de manganés.

Classificacéo

Teor de Mn (%)

Caracteristicas

Alto teor Mn>46 Destinado ao mercado
doméstico.
Médio teor 34<Mn<42 -
Ferromanganés 29<Mn<36 Teor de ferro se aproxima de

30%, o de silica e de

aluminio n&o supera 20%.

Ferro com manganés

Sem especificacbes

Teor de ferro superior ao de

manganés.

Protominério

Teores muito baixos

Material com inviabilidade

de concentracéo.

Fonte: Abreu (1973).

2.4.1 Mineralogia do Minério de Manganés

A mineralogia do minério de manganés é variada e complexa. Existem mais de 300

minerais que contém manganés, mas apenas uma pequena parte possui uma quantidade

significativa do elemento e sdo, portanto, constituintes dos minérios de maior valor agregado

(OLSEN, 2007).

Os minerais de manganés ocorrem normalmente na forma de Oxidos, hidroxidos,

silicatos e carbonetos. Os principais minerais de manganés e suas respectivas formulas

quimicas estdo apresentados na Tabela 5.




Tabela 5 - Classificagdo dos principais minerais de manganés.

Oxidos Hidroxidos
Critomelana KMngO16 Manganita MnO(OH)
Pirolusita MnO> Grautita MnO(OH)
N-sutita MnO> Pirocroita Mn(OH)>
Hollandita BaMngO16 Litioforita (Li, A)MnO2(OH)
Birnessita MnO> Psilomelana BaMnsO10H20
Bixbyita Mn203 Todorokita | [(Na,Ca, K)2MnsO12.(H20)]
Jacobisita (Mn, Fe)Oa4 Silicatos Anidros
Hausmannita Mn3O4 Rodonita MnSiOs
Manganosita MnO Piroxmangita MnSiOs
Tefroita Mn>SiO4
Silicatos Hidratados Espessartita MnzAl>SizO10
Bemetita | (Mn,Mg,Fe)sSis(O,0OH)1s | Braunita (Mn, Si).03
Neotocita (Mn, Fe)SiOs3. n H20 Carbonatos e Sulfetos
Rodocrosita MnCOs
Alabandita MnS

Fonte: Gongalves e Serfaty (1976)

2.5

Homogeneizacao e lubrificacao

13

A homogeneizacdo é uma operacdo de mistura de dois ou mais p6s de composicoes

quimicas distintas com a finalidade de aumentar o contato entre as particulas. O resultado da
homogeneizacdo vai depender de varios fatores, como o tamanho e a forma das particulas,
como sera abordado no topico 2.7.1. Esse processo procura assegurar resultados uniformes e
consistentes para que seja evitada a segregacdo de um dos pdés da mistura. O intervalo de
tempo adequado para essa operacdo pode variar de poucos minutos a horas (CHIAVERINI,
1992 e KINGERY, 1976).

A lubrificacdo se da com o objetivo de reduzir o atrito entre o compactado
comprimido e as paredes dos componentes da matriz utilizada na compactacdo dos pos
(CHIAVERINI, 1992).

2.6 Compactacao

Segundo Chiaverini (1992), na compactacdo ocorre a primeira etapa de consolidacao
da metalurgia do p6 com o objetivo de compactar o pd utilizado na forma projetada. Dessa
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forma, esse processo ira conferir as dimensdes finais, ou préximas das finais, ja que podem

ocorrer alteragdes no produto apds o processo de sinterizacao.

Além disso, é nessa etapa que sera conferida a resisténcia a verde ao compactado, bem
como resisténcia mecanica para 0 manuseio posterior e 0 contato entre as particulas de pé

para que a sinterizacao seja realizada de modo mais eficiente (CHIAVERINI, 1992).

2.6.1 Estagios da compactacao

Segundo Chiaverini (1992), pode-se dividir a etapa de compactacdo através de trés
estagios considerando os processos mais comumente utilizados. No primeiro estagio ocorre
um rearranjo das particulas de p6, de modo a eliminar parcialmente os vazios. A segunda
etapa envolve a deformacao plastica das particulas, processo dependente das caracteristicas do
p6 como sua ductilidade, compressibilidade e porosidade. No terceiro estagio ocorre a quebra
em fragmentos menores das particulas de p6 que ficaram frageis devido aos encruamentos dos

processos anteriores.

2.7  Sinterizacéo

A sinterizacdo € um dos métodos mais antigos de fabricacdo e é usado para fazer
corpos solidos a partir de p6 de metal, pé ceramico e de algumas particulas de polimeros
(BROPHY et al., 1972; CALLISTER, 2012; ASKELAND & WRIGHT, 2015).

Segundo Barboza apud Silva (2017), essa € uma etapa de fundamental importancia da
técnica da metalurgia do po, ja que constitui a fase final de consolidacdo dos pds metalicos,
iniciada apds a compactacdo. A sinterizacdo no estado sélido consiste no aquecimento dos
compactados a verde a temperaturas abaixo do ponto de fusdo do metal ou do principal
constituinte considerado; sob controle do intervalo de tempo, temperatura e meio ambiente.
Como resultado do processo de sinterizacdo, o material adquire propriedades desejadas, tais

como resisténcia mecanica e dureza.

Entre os materiais que a sinterizacdo de pds oferece um método satisfatério de
manufatura estdo os compdsitos. Além disso, estdo os metais com alto ponto de fusdo, como

tungsténio, tantalo, molibdénio, nidbio e a maioria dos ceramicos (BROPHY et al., 1972).
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2.7.1 Propriedades dos pos finos

Segundo Brophy et al. (1972), a forma como o material se adequa ao processo de
sinterizacdo depende das propriedades do seu p6 e do modo de manufatura-lo. Pés metalicos
podem ser produzidos de varios modos: como um processo original de refino, por fratura

mecanica e moagem ou atomizacao.

Conforme Brophy et al. (1972), outro fator relevante para o processo de sinterizacdo é
o0 tamanho das particulas (granulometria). O seu tamanho varia de 0,5um a cerca de 200um.
Sendo que a distribuicdo do tamanho das particulas afeta as propriedades da peca sinterizada.
O volume de massa de p6 com tamanho uniforme de particulas é normalmente ocupado por
cerca de metade pelas proprias particulas e o restante pelos espacgos entre elas. Se adicionado
particulas menores, essas ocuparao primeiro 0s espagos vazios. Dessa forma, uma amostra de
p6 com tamanho misto apresenta maior densidade aparente que uma amostra de tamanho
unico. Ao passo que, se for desejavel um produto poroso, deve-se usar particulas esféricas de

mesmo tamanho ou variando pouco.

A relacdo entre area superficial ou superficie especifica e o volume da particula tem
grande importancia na operagdo de sinterizagdo. Conforme Chiaverini (1992), essa
caracteristica afeta a forma como as particulas irdo se comportar com as demais particulas e o
meio circunvizinho, que se inicia nas suas superficies. Dessa forma, a medida que a particula
se afasta da esfericidade e que a rugosidade aumenta, a relacéo entre area superficial e volume

da particula aumenta significativamente.

2.7.2 Preparacdo para a sinterizacao

A preparacdo do pd para a sinterizacdo normalmente envolve prensagem ou
consolidagdo, que tem a finalidade de provocar um contato intimo entre as particulas
adjacentes, além de consolidar o pé no formato adequado, nivel de porosidade desejado, bem
como dar resisténcia mecanica adequada para 0 manuseio do compactado (BROPHY et al.,
1972; GOMES apud SILVA, 2017).

Segundo Brophy et al. (1972), o método escolhido para a preparacdo do pé dependera
de alguns fatores, como sua forma e compressibilidade que sdo influenciados pela forma

como se produziu o pé e da sua resisténcia mecanica.
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A principal propriedade que afeta a compactagdo é a compressibilidade do pd, pois
através dela serd determinada a pressdo exercida pelo ferramental para se chegar & densidade
da peca desejada (TORRES et al. apud SILVA, 2017).

2.7.3 Estagios da sinterizagéo

A sinterizacdo é frequentemente pensada em etapas. Ocorrem mudangas fisicas a
medida que as particulas se ligam e a porosidade desaparece. O estagio inicial que envolve o
rearranjo das particulas consiste em um leve movimento de rotacdo das particulas adjacentes
para formar pontos de contato (RICHERSON, 1992). Dessa forma, haverd o inicio da
formacdo de pescoco através da difusdo nos pontos de contato, arredondamento dos poros e
contracdo dos agregados de p6 envolvendo aproximacao de particulas. As mudancas durante o

primeiro estagio da sinterizacdo podem ser visualizadas na Figura 3.

poros

(a) (b} {c)

Figura 3 - Mudancas que ocorrem durante o estagio inicial de sinterizagdo. (a) Particulas iniciais, (b) rearranjo e
(c) formacéo do pescoco.
Fonte: ASM International (1990).

Apls o estagio inicial da sinterizacdo ocorre a sinterizacdo intermediaria. As
mudancas fisicas que ocorrem durante a segunda fase de sinterizacdo sao ilustradas na Figura
4. Nesse estagio, ocorre o crescimento do pescoco, onde o tamanho dos pontos de contato
cresce e a porosidade decresce. As particulas maiores, agora chamadas de grdos crescem
consumindo os grdos menores. Isso permite mudancas de geometria necessarias para
acomodar o crescimento do pescogo e a remogdo da porosidade até que os poros se tornem
isolados. A maior parte do encolhimento durante a sinterizagdo ocorre nesse estagio, como
ilustrado na Figura 5 (RICHERSON, 1992).
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(a) (b) (c)

Figura 4 - Mudangas que ocorrem durante o segundo estagio de sinterizacdo. (a) Crescimento do pescoco e
diminuigdo do volume, (b) alongamento dos contornos de grdos e (c) crescimento continuo do pescogo e
contorno de grdo, diminui¢do do volume e crescimento de graos.

Fonte: ASM International (1990).

10— ———————————— ===
- ?{:'r‘llu

Estdgio final (Poros isolados)

Estdgio intermedidrio (Pontos de contato
entre os poros)

—— - w— gy —

_Estigio i lElCla _[Eggga in'de_pescut;u)

- Amostra verde

Densidade relativa (%)

Tempo de sinterizacio

Figura 5 - Curva esquematica dos trés estagios da sinterizagéo.
Fonte: Adaptado de German (1984).

O crescimento muito acelerado de grdo pode fazer com que 0 Seu contorno se mova
mais rapido que os poros e que dessa forma o poro fique isolado dentro de um grdo,
diminuindo a chance de ser eliminado. Portanto, o crescimento do grdo deve ser bem
controlado para alcangar uma maxima remocdo da porosidade. As mudancas fisicas que

ocorrem durante o estagio final de sinterizagdo estdo exemplificadas na Figura 6.
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i@ (&) {ch

Figura 6 - Mudangas que ocorrem durante o estagio final de sinterizagdo. (a) Crescimento de grdos com fase
porosa descontinua, (b) crescimento de grdos com reducdo da porosidade e (c) crescimento de grdos com
reducdo e eliminacdo da porosidade.

Fonte: ASM International (1990).

2.7.4 Mecanismos de sinterizacao

A sinterizagdo pode ocorrer devido a uma variedade de mecanismos, como listados na
Tabela 6.

Tabela 6 - Mecanismos de sinterizacdo

Caminhos de difusdo Mecanismo de transporte de Conducdo de energia
material
Fase vapor Evaporacdo — Condensagdo Diferencas na pressao de vapor
Fase sélida Difusdo Diferencas na energia livre ou

potencial quimico

Fase liquida Escoamento viscoso, difusdo Pressdo capilar, tensdo superficial

Liquido reativo Escoamento viscoso, solucéo — Pressdo capilar, tenséo superficial

precipitacéo

Fonte: Adaptado de Richerson (1992).

2.7.5 Mecanismo de difusdo por transporte da fase vapor

No mecanismo de difusdo por fase vapor no processo de sinterizacgdo, o transporte de
massa ocorre pela diferenca de presséo entre a superficie das particulas (superficie convexa) e

a formacdo de uma pequena area de menor pressao de vapor na juncdo entre particulas, ou
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seja, no pescoco (superficie concava). Quando ha desprendimento de componentes volateis na
superficie da particula, estes volateis podem se deslocar para a regido de menor pressao
formada por particulas adjacentes. Neste caso ndo ocorre densificacdo, pois o tamanho dos
poros € preservado, como ilustrado na Figura 7 (KINGERY, 1976 e RICHERSON, 1992).

Particulas adjacentes em contato

N/

Formacdo de pesco¢o por fase de
vapor

Conclusao do transporte da fase de
vapor, particulas ligadas e sem
alteracio de encolhimento

Figura 7 - Esquema do transporte de material por fase de vapor.
Fonte: Adaptado de Richerson (1992).

2.7.6  Mecanismo de difusao no estado sélido

O mecanismo de difusdo no estado sélido envolve o transporte de material por difusdo
de volume no processo de sinterizagdo, como demonstrado na Figura 8. A difusdo pode
ocorrer através do escoamento viscoso ou plastico de um solido, por difusdo volumétrica a
partir da regido de contato entre as particulas para o pescoco e por difusdo no contorno de
gréo entre as mesmas regides. Difusdo de volume resultara em contracdo, enquanto a difuséo
superficial (como o transporte por fase de wvapor) ndo resultard em densificagdo
(RICHERSON, 1992; BROPHY et al., 1972).
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Contato adjacente entre as
particulas

Formacio de pescoco por
difusio

[ 1
Diminuicéio da distincia entre
as particulas, particulas ligadas
€ diminui¢do do tamanho dos
poros

i“.—i

Figura 8 - Esquema do transporte de material no estado sélido.
Fonte: Adaptado de Richerson (1992).

2.7.7 Sinterizacdo com fase liquida

A sinterizacdo na presenca de uma fase liquida envolve a presenca de um liquido na
temperatura de sinterizacdo e é o principal mecanismo de aceleracdo da densificacdo. Fatores
como tamanho da particula, viscosidade e tensdo superficial controlam a taxa de sinterizagéo.
Os dois dltimos fatores sdo fortemente afetados pela composi¢cdo quimica e temperatura
(RICHERSON, 1992).

Segundo Richerson (1992), a sinterizacdo com a presenca de uma fase liquida se da de
forma mais efetiva quando o liquido penetra de forma completa entre as particulas na
temperatura de sinterizacdo e se movimenta por efeito de capilaridade, o que favorece a
densificacdo. Alguns fatores que levam a uma grande variedade de microestruturas na
sinterizagdo por fase liquida incluem o tamanho das particulas, a quantidade de liquido

presente na temperatura de sinterizagéo e o ciclo de resfriamento.
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2.7.8 Sinterizacdo na presenca de uma fase liquida reativa

A sinterizagdo na presenca de uma fase liquida reativa acontece com a presenca de um
liquido similar a que ocorre na sinterizacdo em fase liquida, mas nesse caso, o liquido ou
muda de composi¢do quimica ou desaparece a medida que o processo se desenvolve, ou apos
0 seu término (RICHERSON, 1992).

2.7.9 Atmosfera de sinterizacao

A atmosfera (composicdo do gas) no forno pode resultar em efeitos notorios ou sutis
na sinterizacao devido a sua interacdo com o material em processo. Os efeitos mais evidentes

estéo relacionados com condicGes de oxidacao e reducdo (RICHERSON, 1992).

As atmosferas mais utilizadas nos processos de sinterizacdo sdo: hidrogénio,
nitrogénio, mistura de hidrogénio-nitrogénio, CO2, CO, argonio ou hélio e vacuo (BROPHY
etal., 1972, KINGERY,1976).
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3 METODOLOGIA
3.1  Tipo de Pesquisa

Gil (2002) afirma que a pesquisa explicativa “tém como preocupagdo central
identificar os fatores que determinam ou que contribuem para ocorréncia de fendmenos”, ¢
ainda que “o conhecimento cientifico estd assentado nos resultados oferecidos pelos estudos
explicativos”. Portanto, trata-se de um trabalho explicativo que visou ao estudo de compdsitos
de aluminio refor¢cado com residuos de minério de manganés identificando como as variaveis

do processo influenciaram nas propriedades fisicas e mecanicas desses materiais.

A abordagem deste trabalho foi de cunho predominantemente quantitativo, uma vez

que se prop0s obter e caracterizar os compositos estudados.

Em relacdo ao procedimento técnico utilizado, este trabalho pode ainda ser
classificado como uma pesquisa bibliografica e experimental. Segundo Gil (2002), “a
pesquisa bibliografica é desenvolvida a partir de material ja elaborado, constituido
principalmente de livros e artigos cientificos” e “a pesquisa experimental consiste em
determinar um objeto de estudo, selecionar as variaveis que seriam capazes de influencia-lo,

definir as formas de controle e de observagdo dos efeitos que a variavel produz no objeto”.

3.2 Materiais e Métodos
3.2.1 Materiais

Para a obtengdo dos compositos foram utilizados pé de aluminio (Dgo=135,04pm),
fornecido pela ALCOA e residuos de finos de minério de manganés com granulometria menor

que 454,87um.

A matriz utilizada para a compactacdo das amostras a verde dos compadsitos foi de aco
temperado, SAE 4340, com diametro interno de 6mm. A altura média das amostras foi de

aproximadamente 7mm.
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3.2.2 Condic0es de trabalho

As proporgdes méssicas de residuos de minério de manganés utilizadas neste trabalho
foram de 5%, 10% e 15%.

Para cada condicdo de trabalho foram obtidas cinco amostras, totalizando, no fim,
trinta amostras, como ilustrado na Figura 9. Trés amostras foram utilizadas para os ensaios de
compressdo, uma para analise da microestrutura por microscopia € uma como reserva. Pds de
aluminio puro, para referéncia de estudo, também foram compactados e sinterizados nas
temperaturas de 550°C e 600°C durante 2h.

Compositos de Al —
residuos de minério
de manganés

Compositos de Al —
15% de residuos de
minério de manganés

Compositos de Al —
de residuos de mineério 10% de residuos de
de manganeés minério de manganés

Sinterizagdo a Sinterizagdo a
550°C —2h 600°C — 2h

Sinterizagdo a Sinterizagio a Sinterizagdo a
550°C —2h 600°C — 2h 550°C —2h

Figura 9 - Fluxograma das condic6es de trabalho.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

3.2.3 Difracéo de raios X

A difracdo de raios X foi uma das técnicas utilizadas de caracterizacdo dos pés de
aluminio e do residuo de minério de manganés. Os ensaios foram realizados no Laboratério
de Microscopia Optica e Difracdo de Raios X do Departamento de Engenharia de Minas da

Universidade Federal de Ouro Preto.

Um difratbmetro com tubo de cobre e filtro de niquel da marca PanAlytical, modelo
X’Pert® Powder, foi utilizado. O software utilizado para a coleta de dados foi o Data Colector

e o software High Score Plus foi utilizado para o tratamento de dados.
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3.2.4 Medicgdo da distribuicdo de tamanhos das particulas dos pds

A fim de se conhecer a distribuicdo de tamanhos das particulas do residuo de minério
de manganés utilizado neste trabalho, fez-se peneiramento em duplicata nas malhas de 300,
212, 150, 106, 75, 53 e 38um da serie Tyler. Os tamanhos das particulas dos p6s de aluminio
e do residuo de minério de manganés abaixo de 38um foram mensurados em um
granuldmetro a laser da marca Cilas, modelo 1064, do Laboratorio de Propriedades

Interfaciais do Departamento de Engenharia de Minas da Universidade Federal de Ouro Preto.

3.2.5 Homogeneizagdo das misturas

As massas dos pdés de aluminio e do residuo de minério de manganés foram
mensuradas em uma balanca de precisdo de quatro casas decimais, da marca Sartorius,
modelo LA2305.

A primeira etapa do trabalho consistiu na homogeneizacdo das misturas do pé em um
gral de &gata. A homogeneizacdo foi realizada a seco durante uma hora. Em cada realizacao
desse procedimento, foi homogeneizada uma quantidade suficiente para se obter dez

amostras.

Estes procedimentos foram realizados no Laboratério de Sinterizacdo do

Departamento de Engenharia Mecanica da Universidade Federal de Ouro Preto.

3.2.6 Compactacao

Ap6s a homogeneizacdo, uma massa de 0,48g de mistura foi utilizada para

compactacdo de cada amostra a verde.

Primeiramente, a matriz foi lubrificada com p6 de carvdo mineral ativado com o
auxilio do préprio émbolo. O pé do compésito foi cuidadosamente colocado na matriz por
meio de um funil de vidro e comprimido manualmente pelo émbolo de modo leve. Entdo, a
parte superior e o émbolo da matriz foram novamente lubrificados com o carvdo mineral

ativado.

Com o émbolo devidamente encaixado, a matriz foi posicionada numa prensa

hidraulica da marca Nowak. A carga aplicada pela maquina foi de 0,5tf que, sobre as amostras
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de didmetro de 6mm, equivale a uma pressao de compactacdo de 173,48MPa. O intervalo de

tempo de compactacao para cada amostra foi de um minuto.

Apds a compactacdo da mistura, cada amostra foi removida da matriz com o auxilio de
outra peca do seu conjunto devidamente lubrificada. Posteriormente a remocéo das amostras,
0 émbolo foi retirado manualmente e 0 excesso de p6 que ndo havia sido compactado também

foi removido para ndo aderir & matriz.

Estes procedimentos foram realizados no Laboratério de Sinterizacdo do

Departamento de Engenharia Mecanica da Universidade Federal de Ouro Preto.

3.2.7 Sinterizagao

Para o processo de sinterizacdo foram utilizadas duas barquinhas de alumina. Em cada
barquinha foram posicionadas quinze amostras, ou seja, totalizando trés condicdes de trabalho

em cada barquinha, como ilustrado na Figura 10.

Figura 10 - Aspecto dos compdsitos na barquinha apds a sinterizacao.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

As barquinhas foram inseridas em um forno tubular da marca Analdgica, Figura 11,
programado para realizar a sinterizagcdo em atmosfera de argbnio a taxa de aquecimento de

5°C/min até 550°C, com patamar de 2h. De modo analogo, o procedimento foi realizado para
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a sinterizacdo a 600°C durante 2h. O resfriamento das amostras foi realizado dentro do forno.
De forma mais detalhada, o aspecto das amostras sinterizadas pode ser visto na Figura 12.

Estes procedimentos foram realizados no Laboratério de Sinterizacdo do

Departamento de Engenharia Mecanica da Universidade Federal de Ouro Preto.

(TR

Figura 11 - Forno tubular da marca Analdgica utilizado na sinterizagéo.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Figura 12 - Aspecto das amostras apds a sinterizagao.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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3.2.8 Area superficial BET

Uma amostra de cada condicdo de trabalho foi destinada ao Laboratério de
Propriedades Interfaciais do Departamento de Engenharia de Minas da Universidade Federal

de Ouro Preto para ensaios de area superficial BET.

Foi utilizado o gés nitrogénio para a adsorcéo fisica de moléculas sobre os corpos
solidos estudados, e o porosimetro Quantachrome NOVA 1200e Surface Area & Pore Size

Analyzer para realizacdo dos ensaios.

3.2.9 Preparacdo metalografica das amostras

Para a captacdo de imagens e andlise das microestruturas dos compdsitos, foi

selecionada uma amostra de cada condicdo de trabalho para ser embutida, lixada e polida.

Para os embutimentos, foi utilizada uma resina epOxi e catalisador da marca
Epoxiglass, em proporcéo de 2:1. Com as amostras devidamente posicionadas em um molde
de borracha, a resina e o catalisador foram homogeneizados. A mistura foi despejada nos
moldes que foram colocados em um dessecador sob vacuo durante 15 minutos. Apds esse
intervalo de tempo, uma véalvula foi fechada, o compressor que fazia o vacuo foi desligado e

as amostras permaneceram dentro do recipiente por 24h até a cura completa da resina.

Os lixamentos e os polimentos foram realizados em um mesmo equipamento,
lixadeira/politriz, modelo Aropol 2V, da marca Arotec. Para o lixamento, foram utilizadas
lixas de carbeto de silicio de numeros 320, 400, 600 e 1200. J& para o polimento, foram
usados panos com alumina de 1um e pasta de diamante de 1um e 1/4um. Para o polimento
em panos com pasta de diamante foi utilizado o lubrificante concentrado vermelho da marca

Arotec, préprio para materiais ceramicos.

Estes ensaios foram realizados no Laboratdrio de Sinterizacdo do Departamento de

Engenharia Mecanica da Universidade Federal de Ouro Preto.

O acabamento final foi realizado com polimento numa politriz semiautomatica,
Minimet 1000, da marca Buehler, Figura 13. O intervalo de tempo de polimento foi de 10min,
sem carga e velocidade de 25rpm utilizando silica coloidal como agente polidor.
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Estes ensaios foram realizados no laboratério de Tratamentos Térmicos e Microscopia
Optica (LTM) do Departamento de Engenharia MetalGrgica da Universidade Federal de Ouro

Preto.

6115
.

Figura 13 - Politriz metalografica semiautomatica, Minimet 1000, utilizada para o polimento mais fino das
amostras.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

3.2.10 Analises das microestruturas por microscopia Optica, andlise de imagem e
microscopia eletronica de varredura com espectroscopia de energia dispersiva
(MEV/EDS)

Inicialmente, as microestruturas das amostras foram observadas e fotografadas
utilizando um microscopio éptico da marca Olympus, modelo BX51M, do Laboratério de
Metalografia e Ensaios Mecanicos do Departamento de Engenharia Mecanica da

Universidade Federal de Ouro Preto.

Para analises das microestruturas e mapeamento dos elementos quimicos presentes foi
utilizado um microscopio eletrdnico de varredura do Laboratério de Microanalises do
Departamento de Engenharia Geoldgica da Universidade Federal de Ouro Preto, da marca
Jeol, modelo JSM 6510, Figura 14, com o acoplamento de um sistema EDS da marca Oxford,
modelo X-Max 20. As imagens foram obtidas por sinais de elétrons retroespalhados (BSE) e

elétrons secundarios (SE) com ampliacdo de 150x, 200x, 700x e 1000x.
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X-ray Microanalysis

Figura 14 - Microscdpio eletronico de varredurada marca Jeol, modelo JSM 6510, utilizado para as analises de
microestruturas e mapeamento de elementos quimicos.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Para as analises de imagem foram coletadas 10 imagens na sec¢do transversal para
cada condicdo de trabalho utilizando um aumento de 200X, a fim de se determinar a
porcentagem de porosidade das amostras. Para tanto, foi utilizado um microscopio 6ptico da
marca Olympus, modelo BX51M, acoplado a uma camera interligada a um computador. As
analises de imagem foram feitas utilizando o software Analysis da Olympus.

Estes ensaios foram realizados no Laboratorio de Metalografia e Ensaios Mecanicos

do Departamento de Engenharia Mecanica da Universidade Federal de Ouro Preto.

3.2.11 Densidade aparente

Uma amostra de cada condigdo de trabalho foi destinada ao Laboratério de
Propriedades Interfaciais do Departamento de Engenharia de Minas da Universidade Federal

de Ouro Preto para os ensaios de densidade aparente.
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3.2.12 Densidade geométrica

Com o auxilio de um paquimetro digital, da marca Mitutoyo, foram mensurados, antes
e apos a etapa de sinterizacdo, os valores da altura e diametro das amostras em trés diferentes
pontos de referéncia. Estes ensaios foram realizados em todas as amostras a verde e
sinterizadas. A partir do célculo da média das trés medigdes foram obtidos os valores médios
da altura e do didmetro de cada amostra permitindo calcular seu volume.

As massas das amostras também foram mensuradas em uma balanca analitica da
marca Sartorius. Por fim, todos os dados foram tabulados e, a partir do calculo da razdo da

massa pelo volume, foi possivel obter os valores de densidade geométrica de cada amostra.

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Sinterizacdo do Departamento de

Engenharia Mecanica da Universidade Federal de Ouro Preto.

3.2.13 Ensaios de compressao

Os ensaios de compressdo foram realizados no Laboratério de Ensaios Mecénicos do
Instituto Federal de Minas Gerais (IFMG), em uma maquina de ensaios universal da marca
Time Group, modelo WDW40, com célula de carga de 10t, modelo DBSL-SJ-10t, marca
Transcell Technology Inc., Figura 15. A taxa de deformagcéo utilizada foi de 5,55.10%s%. Para
cada condicédo de trabalho, foram ensaiadas trés amostras e os resultados foram apresentados
pela média e desvio padrdo. Os ensaios foram encerrados quando a carga aplicada atingia o

valor de aproximadamente 25kN.

Figura 15 - Amostra posicionada para realiza¢do do ensaio de compressao.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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3.3 Variaveis e Indicadores

Na Tabela 7 estdo apresentados os indicadores utilizados para definir e mensurar as

variaveis deste trabalho.

Tabela 7 - Indicadores e variadveis deste trabalho.

Variaveis Indicadores

Propor¢do massica dos residuos de finos de

Sinterizacdo minério de manganés

Temperatura

Area superficial BET
Microscopia Optica
Anélise de imagem

Caracterizacédo MEV/EDS
Difracdo de raios X

Densidade geométrica
Densidade aparente

Ensaios de compressédo

Fonte: Pesquisa direta (2020).

34 Instrumento de coleta de dados

Gil (2002) afirma que “a coleta de dados na pesquisa experimental ¢ feita mediante a
manipulacdo de certas condigdes e a observacdo dos efeitos produzidos”. Portanto, o

instrumento e coleta de dados que descreve este trabalho é a observacéo direta.

3.5  Tabulacéo dos dados

Os dados adquiridos como resultados dos ensaios realizados neste trabalho foram

manipulados com o auxilio do software Microsoft Excel.




4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1  Composicao quimica e anélise granulométrica
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A composicdo guimica do aluminio, utilizado como a fase matriz dos compdsitos de

Al-residuo de minério de manganés estudados neste trabalho, foi fornecida pela ALCOA. Na

Tabela 8 esta apresentada a porcentagem em peso de cada elemento quimico presente.

Tabela 8 - Composicdo quimica do p6 de aluminio (% em peso).

Al

Fe

Si

Outros metais

99,70%

0,21%

0,05%

0,02%

Fonte: ALCOA (2016) e Barros (2016).

A distribuicdo de tamanho das particulas do residuo de minério de manganés,

conforme abertura de peneiras da série Tyler, estd apresentada na Tabela 9 com os respectivos

valores de massa retidos em cada peneira.

Tabela 9 - Distribui¢do granulométrica do residuo de minério de manganés.

Massa % Retida
Abertura | Retida Massa Retida | Média | Massa Retida | % Retida | % Retida Acumulada

(mm) (9) Duplicata (g) (9) | Acumulada (g) | Simples | Acumulada Menor
300 2,16 1,95 2,06 2,06 4,34 4,34 95,66
212 1,51 1,51 1,51 3,57 3,19 7,53 92,47
150 3,42 3,38 3,40 6,97 7,18 14,72 85,28
106 6,44 6,4 6,42 13,39 13,56 28,28 71,72
75 9,85 10,18 10,02 23,40 21,16 49,44 50,56
53 5,25 5,52 5,39 28,79 11,38 60,82 39,18
38 10,65 10,78 10,72 39,50 22,64 83,46 16,54
-38 7,5 8,16 7,83 47,33 16,54 100,00 0,00

Massa

Total 46,78 47,88 47,33 100,00

Fonte: Pesquisa direta (2020).

De forma grafica, nas Figuras 16 e 17 estdo apresentadas as distribuicGes

granulométricas dos pos de aluminio e do residuo de minério de manganés. A partir da curva
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granulométrica da Figura 16, constatou-se que Dgo=135,04um para as particulas de po de
aluminio, o que significa que 90% do material est abaixo dessa granulometria. J& para o

residuo de minério de manganés, Figura 17, esse valor foi Dgo= 454,87 um.

Dessa forma, trata-se de um compdsito reforcado com particulas grandes. Segundo
Callister (2012), na maioria desses compdsitos a fase particulada é mais dura e mais rigida do
que a fase matriz e deve suportar uma fracdo da carga aplicada que sera transferida pela
matriz, além de limitar o movimento da fase matriz na vizinhanca de cada particula. Portanto,
0 grau de refor¢co dependerd de uma ligacdo forte na interface matriz-particula e das
caracteristicas geométricas das particulas, como dimensdo e distribuicdo homogénea ao longo

de toda a matriz.

100 in volume / passante
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Figura 16 - Distribui¢do granulométrica do p6 de aluminio.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 17 - Distribui¢do granulométrica do residuo de minério de manganés.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

4.2  Difracdo de raios X

Os difratogramas gerados nos ensaios de difracdo de raios X do p6 de aluminio e para
o0 residuo de minério de manganés estdo apresentados nas Figuras 18 e 19, respectivamente.
Percebe-se que em relacdo ao p6 de aluminio, todos os picos foram identificados como sendo

provenientes de aluminio e, portanto, trata-se de um p6 com relativa pureza.

[ | ||

Po de Aluminio
Aluminum 100.0 %

30000 —

20000 —

10000 —

Position [°20] (Copper (Cu))

Figura 18 - Difratograma do p6 de aluminio.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Em relagcdo ao residuo de minério de manganés, o difratograma apresentou varios
picos. Devido ao fato de o residuo utilizado nos experimentos ser silico-carbonatado, foi
observada a presenca de fases contendo silicio, manganés ou magnésio e outros elementos

quimicos, como esta demonstrado na Tabela 10.

v /
0
Counts ‘ I | | ‘ ‘ m‘ ‘

3000 TytinMnNat
Spessartine 48.7 %
Quartz 33.8 %
Annite 1.7 %
Rhodonite 0.0 %
Clinochlore 12.4 %
Cordierite 3.4 %

2000 —

Position [°28] (Copper (Cu))

Figura 19 - Difratograma do residuo de minério de manganés.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Tabela 10 - Fases identificadas por difracdo de raios X.

Nome Formula
Espessartita Mn3Al,(SiO,);3
Rodocrosita MnCQO3

Quartzo SiO2
Clinocloro (Mg,Fe?")sAl(SisAl)O10(OH)s
Annita KFes?*AlSiz010(0OH,F)2
Rutilo TiO2
Cordierita Mg2Al4SisO1s

Fonte: Pesquisa direta (2020).

4.3  Area superficial - Método de BET

Nas Tabelas 11 e 12 estdo apresentados os valores de area superficial dos pos

utilizados, bem como das amostras sinterizadas.

Por se tratar de um material cerdmico, a area superficial do residuo é bem maior que
do aluminio na forma de po6 (Tabela 11). Sabe-se que um metal fundido tem area superficial
préxima de zero. Portanto, esse valor de area superficial do aluminio se justifica pela forma de
p6 como ele se apresenta. Em linhas gerais, apesar da pequena variacdo de valores (Tabela
12), nota-se que a maior temperatura de sinterizagdo, 600°C, foi mais efetiva em termos de
sinterizacdo para uma mesma proporcdo massica de mistura, pois os valores de éarea
superficial foram menores, com exce¢do da propor¢do massica de 15% de reforgo. Neste caso,
acredita-se que a maior quantidade de particulas proporcionou menor area de contato e
dificultou a ades&o entre as particulas e a matriz (KINGERY, 1976 e BROPHY, 1972).
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Tabela 11 - Area superficial dos p6s utilizados nos compésitos.

Amostras Area Superficial (m2/g)
P6 de Aluminio 1,312
Residuo de minério de manganés 4,995

Fonte: Pesquisa direta (2020).

Tabela 12 - Area superficial das amostras sinterizadas.

Amostras Area Superficial (m2/g)
5%-550°C 3,135
5%-600°C 1,973
10%-550°C 2,784
10%-600°C 2,178
15%-550°C 2,220
15%-600°C 2,540

Fonte: Pesquisa direta (2020).

4.4 Perda de massa

Na Figura 20, estdo apresentados os valores de massa das amostras a verde antes das
respectivas sinterizaces. Devido ao fato de o residuo de minério de manganés ser mais denso
que o aluminio, nota-se que as amostras com maior quantidade de residuo de minério de
manganés sdo mais pesadas. Os maiores desvios padrbes de cada condicdo de trabalho se
justificam pelas diferentes massas mensuradas de cada amostra nos experimentos. Este fato
estd relacionado com as operacOes de despejar 0s pos, compactar e retirar as amostras da

matriz produzindo corpos sélidos com diferentes massas em cada momento.




38

0,4900
0,4800
0,4700

0,4600
0,4500
0,4400
0,4300
0,4200
0,4100
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Massa a verde (g)

Figura 20 — Valores de massa das amostras a verde para cada condicao de trabalho antes das respectivas
sinterizacdes.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Os valores de perda de massa obtidos para cada condicdo de trabalho e para o
aluminio puro estdo apresentados na Figura 21. Nota-se que ha uma maior perda de massa a
medida que a proporcdo massica de residuo de minério de manganés foi aumentada nos
compdsitos. Assim como quando a temperatura de sinterizacdo passou de 550°C para 600°C.
Acredita-se que este fato esta relacionado a evaporacdo e perda de material volatil das
amostras. Como o desvio padrdo ndo variou muito por condicao de trabalho, conclui-se que o
comportamento das cinco amostras foi bem semelhante. Ainda, faz-se interessante frisar que a
precisdo da balanca utilizada nestas medicOes resultou em dados mais precisos e que a
proporgdo massica de 5% de reforco néo influenciou significativamente nos resultados, nem

mesmo em comparagéo com as amostras a verde.

1,6000
1,4000

1,2000

1,0000
0,8000
0,6000
0,4000
0,2000 i '
0,0000

Al-550°C Al-600°C 5%-550°C  5%-600°C 10%-550°C 10%-600°C 15%-550°C 15%-600°C

Perda de massa (%)

Figura 21 - Relacéo entre perda de massa para cada condicdo de trabalho.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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45  Densidade geométrica

Na Tabela 13 estdo apresentados os valores de densidade geométrica obtidos para cada
condicdo de trabalho e para o aluminio puro. Percebe-se que com a reducdo de massa dos
compositos apds a sinterizacdo, houve uma ligeira diminuicdo dos valores de densidade
quando a temperatura de trabalho foi de 550°C para 600°C para cada condi¢cdo massica,
exceto para 5% de reforgo.

Tabela 13 — Valores de densidade do aluminio puro e dos compdsitos apods sinterizagéo (g/cm3).

Temperatura de Sinterizagdo
550°C | 600°C
Aluminio puro (2,10 £ 0,08) (2,16 £ 0,14)
Compdsitos
Temperatura de Sinterizagdo
Amostras Verdes 550°C \ 600°C
Al-5%Minério de Mn (2,19 £ 0,04) (2,18 £ 0,02) (2,19 £ 0,05)
Al-10%Minério de Mn (2,26 £ 0,08) (2,26 £ 0,08) (2,23 £0,09)
Al-15%Minério de Mn (2,29 +0,04) (225+0,04) (2,24 +0,04)

Fonte: Pesquisa direta (2020).

Nota-se pela Figura 22, que houve um aumento dos valores de densidade geométrica
dos compositos, de maneira geral, quando a proporcdo massica de residuo de minério de
manganés utilizada foi acrescida de 5% para 15%. Faz-se interessante destacar que todas as
amostras sinterizadas apresentaram-se mais leves que as amostras a verde. Considerando 0s
desvios padrdes, as condicdes de sinterizacdo que apresentaram maiores valores de densidade
foram com 10% e 15% de reforco. Acredita-se que no processo de sinterizacdo houve uma
contracdo de volume das amostras com a perda de massa dos produtos volateis, por isso 0
aumento dos valores de densidade. Conforme supracitado, devido a precisdo da balanca

analitica utilizada, os valores de perda de massa sdo mais precisos.
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Figura 22 - Relagdo entre densidade geométrica a verde e apos sinterizagdo das amostras.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

4.6  Analises de Imagem

Os resultados das analises de imagem para todas as condi¢fes de trabalho estdo
apresentados nas Figuras 23 a 28. No processo de binarizacdo, as imagens de cada
microestrutura foram convertidas em uma escala de trés cores. Cada cor representa uma fase,
sendo a preta, a porosidade da amostra, a verde, as particulas de reforgo e a vermelha, a matriz

de aluminio.

Figura 23 - (a) Microestrutura do compésito de Al-5% de residuo de minério de manganés sinterizado a 550°C
observada em MO e (b) binarizacdo da imagem.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 24 - (a) Microestrutura do compdsito de Al-5% de residuo de minério de manganés sinterizado a 600°C
observada em MO e (b) binarizagdo da imagem.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Figura 25 - (a) Microestrutura do composito de Al-10% de residuo de minério de manganés sinterizado a 550°C
observada em MO e (b) binarizagdo da imagem.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Figura 26 - (a) Microestrutura do composito de Al-10% de residuo de minério de manganés sinterizado a 600°C
observada em MO e (b) binarizagdo da imagem.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 27 - (a) Microestrutura do compdsito de Al-15% de residuo de minério de manganés sinterizado a 550°C
observada em MO e (b) binarizagdo da imagem.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Figura 28 - (a) Microestrutura do composito de Al-15% de residuo de minério de manganés sinterizado a 600°C
observada em MO e (b) binarizagdo da imagem.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

As porcentagens de porosidade de cada condigéo de trabalho podem ser observadas na
Figura 29. As amostras analisadas apresentaram baixa porosidade, com uma tendéncia de
aumento dessa descontinuidade & medida que a proporcéo de residuo de minério de manganés
passou de 5% para 15%, com o menor valor médio para 5%-550°C (0,57+0,21)% e 0 maior
para 15%-600°C (1,58+0,38)%.
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Figura 29 - Porcentagem de porosidade para cada condicdo de trabalho.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Neste estudo, os valores elevados encontrados para o desvio padrdo das amostras
dificultaram a anélise da influéncia nos valores de porosidade com o aumento da temperatura.
No entanto, a maior proporcdo massica de reforco de residuo de minério de manganés se
tornou mais evidente que o aumento de temperatura em termos de aumento da quantidade de

poros, conforme pode-se observar pela Figura 29.

Quanto menos poroso e mais denso for o material, menor serd a absorcdo de agua,
condigdo que como apresentado nas Figuras 22 e 29 foi encontrada para as amostras com 10%
de residuo de minério de manganés a 600°C, conforme a norma ABNT 15270-2. No entanto,
é preciso frisar que neste trabalho as andlises de imagem foram realizadas em uma Unica
amostra por condicdo de trabalho.

Conforme supracitado, os maiores valores de densidade geométrica e, portanto,
menores valores de porosidade deste trabalho, Figuras 22 e 29, foram encontrados para a
propor¢do massica de 10% de residuo de minério de manganés para a temperatura de 600°C.
Deve-se ressalvar que este comportamento do residuo de minério de manganés, como agente
de reforco, foi 0 mesmo encontrado para outros agentes de reforco em matriz de aluminio,
como o SiC e Al2Os nos trabalhos de Mourisco (1995) e Barros (2016).
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4.7  Microscopia Eletronica de Varredura com Espectroscopia de Energia Dispersiva

Nas Figuras 30 a 35 estdo apresentadas as microestruturas obtidas por microscopia
eletrobnica de varredura para as seis condicdes de trabalho. Percebe-se que as amostras
apresentaram boa homogeneidade das particulas de residuo de minério de manganés dispersas
na matriz de aluminio. Além disso, vé-se nas imagens a presenca de alguns poros,

principalmente nos contornos do reforgo particulado indicados pela coloragéo preta.

Para os maiores aumentos, pode-se perceber uma diferenca topografica nas imagens
causada pelos processos de preparacdo metalografica das amostras. Particulas de maior dureza
que o aluminio foram menos consumidas na etapa de lixamento propiciando a formacao de

relevos nas imagens.

BEC 20kV WD12mm SS70 x200 {1 00y Fe— BEC 20kV. WD12mm SS70

BEC 20kV WD11mm SS70 x1,000 10um BEC 20kV wD11mlflg 8870

Figura 30 - Microestrutura do compdsito de Al-5% de residuo de minério de manganés sinterizado a 550°C.
MEV.
Fonte: Pesquisa direta (2020).



BEC 20kV WD14mm  SS70 x200 100pm  — BEC 20kV WD14mm: 8570 x150 100pm  —

BEC 20kV wD14mm SS70 x1,000 10pm BEC 20kV WD14mm SS70 x1,000 10pm  —

Figura 31 - Microestrutura do composito de Al-5% de residuo de minério de manganés sinterizado a 600°C.
MEV.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

BEC 20kV WD12mm  SS70 x200 o sy Pe—— BEC 20kV. WD12mm SS7¥° x150 100pm  S—

BEC 20kV WD12mm SS70 x1,000  10um  S— BEC 20kV WD12mm SS70 X700 ZOLITTTA A S—

Figura 32 - Microestrutura do compdsito de Al-10% de residuo de minério de manganés sinterizado a 550°C.
MEV.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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BEC 20kV WD12mm SS70 %200 FO0EIM - Se— BEC 20kV WD12mm SS70 : x150 100pm  S—

BEC 20kV WD12mm SS70 x1,000 10pum = BEC '20kV WD12mm SS70 x1,000  10pm  —

Figura 33 - Microestrutura do compdsito de Al-10% de residuo de minério de manganés sinterizado a 600°C.
MEV.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

BEC 20kV WD12mm SS70 x200 100pm === BEC 20kV WD12mm SS570 x150 100pm =

BEC 20kV WD12mm SS70 x1,000 10pm  — BEC 20kV WD12mm  SS70 X700 20pm  —

Figura 34 - Microestrutura do composito de Al-15% de residuo de minério de manganés sinterizado a 550°C.
MEV.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

46



47

BEC 20kV WD12mm SS70 x200 100um  — 'fj BEC 20kV WD12mm SS70 x150 100pm)

\,

N .
Y \ !
|78

A\
- \’.-g \?Q

BEC 20kV WD12mm SS70 x1,000  10pm  — B 20Kk) ) X700 20pm  —

A
&

\

Figura 35 - Microestrutura do composito de Al-15% de residuo de minério de manganés sinterizado a 600°C.
MEV.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Nas Figuras 36 a 41 estdo apresentadas as andlises pontuais e suas respectivas
composic¢des quimicas realizadas por MEV/EDS podem ser vistas nas Tabelas 14 a 19. Além
da presenca ja esperada de manganés e aluminio, principais constituintes dos compositos
estudados, constatou-se uma parcela consideravel de magnésio, pois esse elemento tem
nimero atbmico muito proximo ao do manganés e, por consequéncia, tem grande afinidade
quimica e é encontrado com facilidade junto a ele na natureza. Além desses elementos
citados, destacaram-se a presenca do silicio, célcio e ferro nas amostras estudadas. Sabe-se
gue o oxigénio, por ter baixo peso atdmico, ndo é um elemento quantificavel por MEV/EDS.
No entanto, em termos de visdo global dos elementos quimicos, optou-se por deixa-lo nas

Tabelas.
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Figura 36 - Microestrutura do compésito de Al-5% de residuo de minério de manganés sinterizado a 550°C,
observada em MEV/EDS.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Tabela 14 - Andlise quimica de microrregides EDS do compdésito de Al-5% de residuo de minério de manganés

sinterizado a 550°C da Figura 36.

Elemento quimico| Ponto 1 Ponto 2 Ponto 3 Ponto 4 Ponto 5 Ponto 6 Ponto 7
o] 47,07 53,26 25,44 34,48 27,03 25,23 47,07
Mg 5,66 4,25 2,58 5,92
Al 52,93 0,44 1,32 5,93 0,39 52,93
Si 46,74 14,69 0,49
0,13
0,17
Ca 11,36 2,37 7,59
Mn 55,94 40,94 59,3 59,19
Fe 1,16 4,32 2 1,67
Total 100 100 100 100 100 100 100

Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 37 - Microestrutura do composito de Al-5% de residuo de minério de manganés sinterizado a 600°C,
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Tabela 15 - Analise quimica de microrregides EDS do compésito de Al-5% de residuo de minério de manganés
sinterizado a 600°C da Figura 37.

Elemento quimico| Ponto 1 Ponto 2 Ponto 3 Ponto 4 Ponto 5 Ponto 6 Ponto 7

0] 47,05 53,26 24,48 37,54 24,32 47,07 47,07
Mg 4,04

Al 52,86 0,59 9,85 1,34 52,93 52,93
Si 46,74 0,18 15,1 1,69

Ca 2,27 2,26 0,49

Vv 0,18

Mn 66,65 32,77 72,17

Fe 0,09 1,8 2,32

Total 100 100 100 100 100 100 100
Fonte: Pesquisa direta (2020).

49



BEC 20kV.

WD12mm SS70

x150

50

Figura 38 - Microestrutura do composito de Al-10% de residuo de minério de manganés sinterizado a 550°C,

observada em MEV/EDS.

Fonte: Pesquisa direta (2020).

Tabela 16 - Analise quimica de microrregiées EDS do compésito de Al-10% de residuo de minério de manganés

sinterizado a 550°C da Figura 38.

Elemento quimico | Ponto 1 Ponto 2 Ponto 3 Ponto 4 Ponto 5 Ponto 6 Ponto 7 Ponto 8 Ponto 9 Ponto 10
0 53,26 24,56 25,16 39,09 26,16 24,36 47,07 47,07 41,68 37,72
Na 0,39 0,48
Mg 2,82 5,4 7,53 2,5 0,38 0,3
Al 0,9 0,54 10,98 1,03 0,41 52,93 52,93 14,32 9,49
Si 46,74 0,38 0,35 16,92 0,37 0,84 13,95 9,23
S 0,16 0,19 0,21 0,19 0,16
K 0,13 0,11
Ca 2,36 2,89 1,3 4,27 2,08 0,26 0,35
Ti 0,22 0,1 0,16
V 0,12 0,12 0,19

Mn 67 63,85 30,27 58,63 68,15 1,1 1,64
Fe 1,82 1,61 1,09 1,81 1,66 27,38 40,17
Total 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100

Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 39 - Microestrutura do compésito de Al-10% de residuo de minério de manganés sinterizado a 600°C,
observada em MEV/EDS.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Tabela 17 - Andlise quimica de microrregides EDS do compdésito de Al-10% de residuo de minério de manganés

sinterizado a 600°C da Figura 39.

Elemento quimico| Ponto 1 Ponto 2 Ponto 3 Ponto 4 Ponto 5 Ponto 6 Ponto 7
o] 53,26 39,19 47,07 24,8 47,07 39,28 25,72
Mg 0,38 4,72 0,51 5,75
Al 10,93 52,93 0,41 52,93 10,91 0,9
Si 46,74 16,98 0,19 17,02 0,19
S 0,19
Ca 1,63 4,21 1,69 7,52
Ti 0,15
Mn 29,27 63,45 28,9 58,01
Fe 1,62 2,21 1,55 1,72
Total 100 100 100 100 100 100 100

Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 40 - Microestrutura do composito de Al-15% de residuo de minério de manganés sinterizado a 550°C,
observada em MEV/EDS.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Tabela 18 - Analise quimica de microrregides EDS do compésito de Al-15% de residuo de minério de manganés

sinterizado a 550°C da Figura 40.

Elemento quimico| Ponto 1 Ponto 2 Ponto 3 Ponto 4 Ponto 5 Ponto 6 Ponto 7
0] 53,26 47,07 33,39 33,89 32,08 39,49 32,52
Mg 3,49 3,89
Al 52,93 0,13 11,22 0,45
Si 46,74 14,52 14,56 17,23 4,52
0,22
0,26
0,15
Ca 2,54 0,18
Ti 31,36
Vv 0,19
Mn 45,7 41,83 33,56 27,62 2,29
Fe 2,9 5,71 2,81 1,9 59,41
Total 100 100 100 100 100 100 100

Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 41 - Microestrutura do compésito de Al-15% de residuo de minério de manganés sinterizado a 600°C,
observada em MEV/EDS.

Fonte: Pesquisa direta (2020).

Tabela 19 - Andlise quimica de microrregides EDS do compdésito de Al-15% de residuo de minério de manganés
sinterizado a 600°C da Figura 41.

Elemento quimico | Ponto 1 Ponto 2 Ponto 3 Ponto 4 Ponto 5 Ponto 6 Ponto 7 Ponto 8
0O 48,98 38,98 38,58 30,25 47,07 47,07 37,47 25,53
Na 8,23
Mg 0,31 0,19 4,86 0,73 5,8
Al 10,52 10,89 10,27 11,65 52,93 52,93 0,79
Si 32,26 16,71 16,43 0,38 21,36 0,16
S 0,23 0,35
Ca 1,72 0,83 3,23 3,78 3,24
Ti 0,32
V 0,44

Mn 29,77 32,1 47,7 33,3 61,7
Fe 1,6 0,84 1,69 3,36 2,44
Total 100 100 100 100 100 100 100 100

Fonte: Pesquisa direta (2020).

Nas Figuras 42 a 47 estdo apresentados os mapas de composi¢do quimica obtidos para
0s compdsitos e seus respectivos espectros, de acordo com o elemento quimico encontrado.

Esses mapas mostraram uma boa homogeneidade de composicdo quimica ao longo das
amostras.
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Foi convencionado, para uma melhor identificacdo dos elementos quimicos, a cor
verde para o aluminio, roxo para 0 manganés, vermelho para o ferro e verde em outra
tonalidade para o silicio. A presenca de césio em todos os mapas foi identificada como um

ruido do ensaio, ja que no espectro ndo foi possivel a sua quantificacdo no material.
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Figura 42 - Mapa para andlise quimica EDS do compésito de Al-5% de residuo de minério de manganés
sinterizado a 550°C.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 43 - Mapa para anélise quimica EDS do compoésito de Al-5% de residuo de minério de manganés
sinterizado a 600°C.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 44 - Mapa para andlise quimica EDS do compdsito de Al-10% de residuo de minério de manganés

sinterizado a 550°C.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 45 - Mapa para andlise quimica EDS do composito de Al

sinterizado a 600°C.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 46 - Mapa para analise quimica EDS do compoésito de Al-15% de residuo de minério de manganés

sinterizado a 550°C.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 47 - Mapa para analise quimica EDS do composito de Al-15% de residuo de minério de manganés
sinterizado a 600°C.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Em suma, nas microestruturas apresentadas dos compdsitos obtidos, a matriz é de
aluminio puro e as outras fases sdo provenientes do residuo de minério de manganés utilizado
gue tem uma composicao mineralégica complexa com varias fases, a saber: silicato rico em
manganés e outros silicatos contendo aluminio, manganés, magnésio e célcio, além de
quartzo, hematita em pequena quantidade, fase contendo potéssio e muitas outras fases,
conforme trabalhos de Lima et al. (2010) , Linhares et al. (2012) e Pereira et al. (2014).

4.8  Ensaios de Compressao

Os aspectos das amostras apds o0s ensaios de compressao estdo apresentados na Figura
48. Nota-se que todas as amostras adquiriram formato de disco ap0s o0s ensaios, que é uma
caracteristica do comportamento de materiais ddcteis nos ensaios de compressdao. Outro fato
interessante € que a ductilidade dos compdsitos diminuiu com o aumento da propor¢do
massica do reforco de minério de manganés, pois as extremidades das amostras foram se

tornando cada vez mais quebradicas.
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Figura 48 - Aspectos das amostras apds os ensaios de compressao. (a) Aluminio puro, (b) Al-5% de residuo de
minério de manganés sinterizado a 550°C, (c) Al-10% de residuo de minério de manganés sinterizado a 550°C e
(d) Al-15% de residuo de minério de manganés sinterizado a 550°C.

Fonte: Pesquisa direta (2020).

As curvas dos ensaios de compressdo do aluminio puro e dos compositos estudados
estdo apresentadas nas Figuras 49 a 51. Novamente, o formato das curvas evidencia um
comportamento de carater ductil desses materiais, essencialmente em funcdo da presenca do
aluminio como material da matriz. Houve pouca diferenga no comportamento das amostras

para as diferentes condicdes de trabalho.
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Figura 49 - Aspecto das curvas tensdo versus deformacao convencional para o aluminio puro sinterizado: (a)
550°C e (b) 600°C.
Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 50 - Aspecto das curvas tensdo versus deformacao convencional dos compositos sinterizados a 550°C: (a)
Al-5% de residuo de minério de manganés, (b) Al-10% de residuo de minério de manganés e (c) Al-15% de
residuo de minério de manganés.

Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 51 - Aspecto das curvas tensdo versus deformacao convencional dos compositos sinterizados a 600°C: (a)

Al-5% de residuo de minério de manganés, (b) Al-10% de residuo de minério de manganés e (c) Al-15% de
residuo de minério de manganés.

Fonte: Pesquisa direta (2020).

De maneira geral, os compositos apresentaram maior resisténcia mecéanica que o
aluminio puro. Para as sinterizacdes realizadas na temperatura de 550°C, como apresentado
na Figura 52, os maiores valores de resisténcia mecanica foram encontrados para as amostras
reforcadas com 10% de residuo de minério de manganés.
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Figura 52 — Curvas tensdo versus porcentagem de residuo de minério de manganés nos compositos sinterizados a
550°C. Ensaios de compressao.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

Conforme supracitado, ao observar a Figura 52 é possivel relacionar as mais diversas
deformacdes ao longo do ensaio de compressao para as amostras sinterizadas a 550°C. Para as
deformac0es de 5%, 10% e 20%, os valores de tenséo decresceram na sequéncia: Al-10% de
residuo de minério de manganés, Al-15% de residuo de minério de manganés e Al-5% de
residuo de minério de manganés. Porém, nota-se que para as amostras com 5% e 15% esse

valor variou ligeiramente.

J& para as maiores deformacdes de 30% e 40%, os valores de tensdo decresceram da
seguinte forma: Al-10% de residuo de minério de manganés, Al-5% de residuo de minério de

manganés e Al-15% de residuo de minério de manganés.

Em resumo, para as mais variadas deformacgdes, o compdsito que apresentou as
maiores tensdes se deu com a propor¢do massica de 10% de residuo de minério de manganés.
Além disso, como esperado, todas as amostras com reforco apresentaram maior tenséo que as
amostras de aluminio puro (0%) para as mais variadas deformagdes. Ou seja, houve uma
efetividade na colocacdo do residuo de minério de manganés como agente de reforgo nos

compositos.

Para as amostras sinterizadas na temperatura de 600°C, a influéncia do reforgo nos

compositos ndo foi tdo significativa, como apresentado na Figura 53. Em termos de
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resisténcia mecanica, acredita-se que a maior temperatura de sinterizacdo tenha propiciado
uma maior ductilidade da matriz, por isso a menor resisténcia mecanica. De maneira geral, a
composicao que apresentou os maiores valores de resisténcia mecanica para as mais variadas
deformacdes foi aquela reforcada com 10% de residuo de minério de manganés, exceto para a
deformagéo de 40% quando o maior valor de (185,74+39,91)MPa se deu para a amostra com

5% de reforgo. Este fato pode ser explicado pelo maior encruamento da matriz com menos

reforco.
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Figura 53 — Curvas tensdo versus porcentagem de residuo de minério de manganés nos compositos sinterizados a
600°C. Ensaios de compressao.
Fonte: Pesquisa direta (2020).

O comportamento das amostras sinterizadas a 600°C para as mais variadas
deformacdes ao longo dos ensaios de compressao pode ser analisado ao se observar a Figura
53, conforme supracitado. Para as deformacdes de 5%, 10%, 20% e 30% os valores de tensao
decresceram na sequéncia: Al-10% de residuo de minério de manganés, Al-5% de residuo de

minério de manganés e Al-15% de residuo de minério de manganés.

Somente para a deformacdo de 40% o comportamento apresentou um aspecto
diferente, com os valores de tensdo decrescendo na sequéncia: Al-5% de residuo de minério
de manganés, Al-10% de residuo de minério de manganés e Al-15% de residuo de minério de

manganés, com o valor variando ligeiramente entre 5% e 10%.
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Portanto, assim como as amostras sinterizadas em 550°C, as amostras com propor¢éo
massica de 10% de residuo de minério de manganés apresentaram quase em sua totalidade as
maiores tensdes para as mais variadas deformacgdes. Além disso, como ja esperado e de
maneira geral, as amostras reforcadas apresentaram maiores tensdes que as amostras de
aluminio puro, com excecédo para as amostras de Al-15% de residuo de minério de manganés

nas deformacdes de 30% e 40% que apresentaram tensdes menores que as de aluminio puro.

Faz-se interessante ressaltar que o residuo de minério de manganés utilizado neste
trabalho tem fases com resisténcia mecanica muito maior que do aluminio puro: quartzo,
hematita, etc. Acredita-se que a maior quantidade de agente de reforco, 15%, promoveu uma
maior desunido das particulas com a matriz para maiores deformacdes devido ao encruamento
da matriz. Além disso, a quantidade de 10% de agente de reforco promoveu os melhores
resultados de resisténcia mecanica utilizando a matriz de aluminio, conforme trabalhos de
Barros (2016) e Mourisco (1995).

4.8.1 Comparacao entre as temperaturas de sinterizacao

Nas Figuras de 54 a 56 estdo apresentadas as curvas tensdo versus deformacdo dos
ensaios de compressdo que relacionam as temperaturas de sinterizacdo utilizadas neste
trabalho. Percebe-se que para as amostras com 5% de propor¢do massica de residuo de
minério de manganés, houve uma ligeira tendéncia no aumento de resisténcia mecéanica para
600°C. Para a proporcdo massica de 10%, a tendéncia no aumento de resisténcia deu-se para a
temperatura de 550°C. Para 15% de reforco, ndo houve diferenca significativa entre as
tensdes. No entanto, comparativamente, os maiores valores de resisténcia mecanica se deram
para a porcentagem de refor¢co de 10% quando se observa as deformacdes até 20%. Acima
disso, a quantidade de discordancias do material é tdo elevada que sobrepde o efeito do
reforco ao se comparar com a propor¢do massica de 5% de reforco. Novamente, nitidamente,
comparando-se as Figuras 54, 55 e 56, nota-se que a maior quantidade de reforco, 15%,

contribuiu para a menor resisténcia mecanica, conforme supracitado.
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Figura 54 - Curvas tensdo versus deformacdo dos compositos de Al-5% de residuo de minério de manganés
sinterizados a 550°C e 600°C.

Fonte: Pesquisa direta (2020).
250
200
150

—8— 5502C
100

Tensdo (MPa)

—8—6002C

50

Deformacio (%)

Figura 55 - Curvas tensdo versus deformagdo dos compositos de Al-10% de residuo de minério de manganés
sinterizados a 550°C e 600°C.

Fonte: Pesquisa direta (2020).
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Figura 56 - Curvas tensdo versus deformacdo dos compdsitos de Al-15% de residuo de minério de manganés
sinterizados a 550°C e 600°C.

Fonte: Pesquisa direta (2020).

64



65

5 CONCLUSOES

Para as condigGes de trabalho realizadas, conclui-se que:

Os compositos obtidos apresentaram-se mais leves que as amostras a verde e com

resisténcia mecanica superior ao aluminio puro.

Os valores de porosidade dos compositos foram muito baixos e aumentaram
ligeiramente a medida que a propor¢édo de residuo de minério de manganés passou de 5% para
15%, com o menor valor para 5%-550°C (0,57+0,21)% e o0 maior para 15%-600°C
(1,58+0,38)%.

Houve contracdo das amostras no processo de sinterizagdo proporcionando aumento
nos valores de densidade dos compésitos quando a propor¢do massica de residuo de minério
de manganés utilizada foi acrescida de 5% para 15%, com o menor valor de (2,18+0,02)g/cm3
para 5%-550°C e o maior valor de (2,26+0,08)g/cm3 para 10%-550°C.

Os compdsitos com 10% de residuo de minério de manganés apresentaram 0s maiores
valores de resisténcia mecanica para as mais variadas deformacgdes em ambas temperaturas de
sinterizacdo. O maior valor se deu para a amostra sinterizada em 550°C para a deformacao de
40% (191,84+26,37)MPa.

De maneira geral, as amostras apresentaram boa disperséo das particulas de residuo de

minério de manganés na fase matriz de aluminio, sem tendéncia a aglomeracGes.

Constatou-se a presenca de fases ricas em Mn, Al, Si, Ca e Fe nas microestruturas das

amostras.
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51 Recomendacdes para trabalhos futuros

Dentre as possibilidades de estudo identificadas durante o trabalho, pode-se destacar:

Analisar a influéncia da variacdo do tamanho das particulas do residuo de minério de

manganés nas amostras.
Analisar a influéncia de outras temperaturas de sinterizagdo nas amostras.

Realizar analise de imagem longitudinal e transversal em mais amostras de uma

mesma condic¢do de trabalho para uma verificagdo mais precisa da porosidade.

Realizar ensaio de compressdo utilizando menores taxas de deformacdo para

determinacéo do mddulo de Young.
Realizar outros ensaios para analise de resisténcia mecanica das amostras.

Realizar ensaios especificos para a aplicacdo desejada.
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