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RESUMO

O Brasil € um pais reconhecidamente rico em recursos naturais, tanto sobre o solo, em termos
de biodiversidade, quanto abaixo dele, em recursos hidricos e minerais. Empresas que atuam
no setor de mineracao estdo presentes por todo o territorio nacional, gerando uma quantidade
enorme de residuos de pouco ou nenhum valor agregado, que sdo depositados em barragens.
O presente trabalho busca estudar uma forma de destinar residuos para uma aplicacdo
sustentavel e mais segura, utilizando-os no desenvolvimento de materiais compdsitos com
matriz de aluminio reforcados com particulas dispersas em propor¢des massicas de 5, 10 e
15% de residuos de minério de manganés provenientes de Morro da Mina, em Conselheiro
Lafaiete, Minas Gerais. Os p6s foram homogeneizados manualmente em gral de agata, por
60min e, posteriormente, fez-se a compactacdo da mistura com pressdao de compactacdo de
173,48MPa. As amostras compactadas foram sinterizadas ao ar natural, nas temperaturas de
550°C e 600°C, com taxa de aquecimento de 5°C/min, permanecendo nos respectivos
patamares por 2h. Os compdsitos sinterizados foram caracterizados por perda de massa,
densidade geométrica, difracdo de raios X, area superficial BET, MO, MEV/EDS, analise de
imagem e ensaios de compressdo. A resisténcia mecanica de todos os compositos foi superior
a do aluminio puro. Todas as amostras, tanto as de aluminio puro quanto as reforcadas com
finos de minério de manganés, apresentaram ganho de massa e de volume ap06s a sinterizagéo.
Os maiores valores de resisténcia mecanica foram observados nas amostras com 10% de
reforco de residuos de minério de manganés. Observou-se uma reducdo nos valores de
densidade geométrica das amostras sinterizadas, quando comparadas as amostras a verde. As
amostras mais densas foram aquelas contendo 10% de finos, seguidas pelas amostras com
15% de finos. Como observado em outros compositos com matriz de aluminio reforcados
com particulas cerdmicas, as amostras que continham maior propor¢do de reforco
apresentaram maior porosidade, além de uma pior interface matriz/reforco. A porosidade das
amostras aumentou continuamente com a porcentagem de reforgco, chegando ao pico com
15% de finos sinterizadas a 600°C. Comparando com as amostras de aluminio puro, 0s
maiores aumentos nos valores de limite de escoamento foram observados nas amostras
contendo 10% de finos de minério de manganés, sendo 121,8% para a sinterizacdo a 550°C e
116,9% quando sinterizadas a 600°C.

Palavras-chave: materiais compdsitos com matriz de aluminio, residuos de mineracao,

sinterizacao.



ABSTRACT

Brazil is a country known to be rich in natural resources, as on the ground, in terms of
biodiversity, as below it, in water and mineral resources. Mining industries are present
throughout the country, generating an enormous amount of tailings with little or no
commercial value, which is deposited in tailings dams. The present work aims to study a way
to dispose of these tailings for a sustainable and safer application, using them in the
manufacture of composite materials with aluminum matrix reinforced with dispersed
particles, in mass proportions of 5, 10 and 15% of tailings from manganese ore. The tailings
are from Morro da Mina, in Conselheiro Lafaiete, Minas Gerais. The powders were manually
homogenized in an agate mortar for 60min and, later, the mixture was compacted with a
compaction pressure of 173.48MPa. The compacted samples were sintered in natural air, at
temperatures of 550°C and 600°C, with a heating rate of 5°C/min, remaining at each
temperature levels for 2h. The sintered composites were characterized by mass loss,
geometric density, X-ray diffraction, BET surface area, OM, SEM/EDS, image analysis and
compression tests. The mechanical strength of all composites was superior to that of pure
aluminum. All samples gained mass and volume after sintering. The highest values of
mechanical strength were observed in samples with 10% reinforcement of manganese ore
tailings. The values of the geometric density from sintered samples were lower than the green
ones. The values of density of the samples containing 10% tailings were the highest, followed
by samples with 15%. Samples containing more quantity of reinforcement presented more
porosity, in addition a worse matrix/reinforcement interface. The samples porosity increased
continuously with the percentage of reinforcement, reaching the highest values in the samples
containing 15% of tailings sintered at 600°C. The greatest values of yielding strength were
observed in the samples containing 10% manganese ore tailings, values of 121.8% for

sintering at 550°C and 116.9% when sintering at 600°C, comparing with pure aluminum.

Key words: aluminum matrix composites, tailings, sintering.
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1 INTRODUCAO

1.1 Formulacéo do Problema

O conhecimento sobre os materiais multifasicos é milenar. Entretanto, apenas na
metade do século XX se deu o devido reconhecimento aos compdsitos como materiais muito
importantes no desenvolvimento da engenharia. A grande vantagem dessa nova classe de
materiais é a possibilidade de obter uma combinacéo de propriedades que ndo sao encontradas
nos materiais convencionais. Por exemplo, a indUstria aeroespacial tem grande interesse em
materiais que possuem elevada resisténcia mecénica, resisténcia a abrasdo e a corrosédo e, ao

mesmo tempo, baixa massa especifica (CALLISTER, 2012).

Os compositos sdo constituidos por duas fases, denominadas fase matriz e fase de
reforco. Quanto a matriz, os principais materiais compdsitos podem ser com matriz
polimérica (CMP), com matriz metalica (CMM) e com matriz cerdmica (CMC). As duas
primeiras classificacfes permitem maior ductilidade, enquanto a terceira possibilita alta
resisténcia mecanica. Quanto a fase de reforco, os compositos podem ser reforcados com
particulas, com fibras ou estruturais (LEVY NETO; PARDINI, 2006; CALLISTER, 2012).

O aluminio € um elemento de destaque para a obtencdo de compdsitos de matriz
metalica por causa de sua ductilidade e leveza, quando comparado ao aco. A adicdo de
reforgos particulados na matriz de aluminio é muito estudada porque o reforco particulado
influencia positivamente na estabilidade térmica e melhora a resisténcia ao desgaste em
relagdo a matriz. Diversos processos de fabricagdo tém sido utilizados no desenvolvimento
desses compositos, dentre eles o processo de sinterizacdo (LEVY NETO; PARDINI, 2006;
BROPHY et al., 1972).

Segundo o Ministério de Minas e Energia (2014), o setor mineral constitui uma parte
consideravel do PIB e das exportacdes brasileiras, cerca de 4% e 23,5%, respectivamente,
gerando muitos empregos e abastecendo muitos outros setores da economia. Entretanto, a
gestdo dos rejeitos produzidos pelos processos industriais € um assunto de destaque e ganhou
a atencdo da midia com o rompimento de duas barragens no estado de Minas Gerais, uma em
Mariana (2015) e outra em Brumadinho (2019).



A maior parte dos rejeitos provém da etapa de beneficiamento, quando o minério
extraido € separado em duas partes: concentrado, que possui minerais com grande
concentracdo do elemento desejado, e ganga (ou rejeito), que é constituido de outros minerais
que ndo sdo aproveitados no processo. Os rejeitos da mineracdo podem ser aproveitados
substituindo matérias primas mais caras ou escassas, desde que o impacto causado por essa
substituicdo seja baixo, ndo prejudicando a aplicacdo ou o desempenho do material produzido.
Um efeito secundario, mas muito bem-vindo dessa aplicacdo, além da reducdo do custo, € a
reducdo do impacto ambiental relacionado a extracdo da matéria prima original e ao descarte

dos rejeitos de minério.

As pesquisas com materiais compositos buscam trabalhar a sinergia entre diversas
combinagbes de materiais, chegando a superar as qualidades individuais de cada material
envolvido. A partir de trabalhos preliminares, presume-se que os residuos produzidos pela
exploracdo do minério de manganés possuem potencial quando combinados com matriz de

aluminio, para obter compoésitos com elevada resisténcia mecénica.

Neste trabalho, propGe-se o estudo de compdsitos de residuos de minério de manganés
com matriz de aluminio, com as proporcées de 5, 10 e 15% de reforgo, utilizando o processo

de sinterizacdo ao ar natural. Diante disto, tem-Se a seguinte pergunta problema:

Quais sdo as caracteristicas de um composito com matriz de aluminio reforcado com

residuos de minério de manganés sinterizado ao ar natural?

1.2 Justificativa

Os materiais compdsitos possuem uma ampla variedade de aplicagdes na industria em
geral com um crescimento em seu uso de 5% ao ano. Esses materiais foram introduzidos na
industria aeroespacial na década de 60, o que permitiu projetos estruturais mais leves e
flexiveis, a0 mesmo tempo que poderiam ser aplicados em condicOes severas de temperatura e
de erosdo. Desde entdo, a sua utilizacdo se entendeu para os setores militar, automotivo,
esportivo e varios outros (CHAWLA, 1987; REZENDE; BOTELHO, 2000).

Segundo Hagelstein (2009), a produ¢do mundial de minério de manganés no ano de
2005, contendo 35% de Mn, foi em torno de 6 milhGes de toneladas. Enquanto a producéo de

ligas contendo manganés foi em torno de 8 milhdes de toneladas. Para obter 1 tonelada de



manganés pelo processo eletrolitico, com minério com 50% de Mn, sdo produzidas 1,2
toneladas de rejeito. Utilizando minérios com 20% de Mn essa quantidade sobe para sete

toneladas de rejeito para cada tonelada de manganés metalico.

Estudos preliminares envolvendo residuos de minério de manganés apontam que este
material possui grande capacidade de aderéncia em outros materiais, além de elevada
resisténcia mecanica quando obtidos na forma de pecas sinterizadas (LIMA et al., 2010;
LINHARES; LIMA; LIMA, 2012; PEREIRA; LIMA; LIMA, 2014; SOUZA, 2015; LIMA;
VALDUGA,; LIMA, 2016).

Neste trabalho pretende-se obter e caracterizar compdésitos com residuos de minério de
manganés, utilizando matriz metélica de aluminio pelo processo de sinterizacdo ao ar natural

e comparar os resultados obtidos com os dados de outros compositos.

1.3  Objetivos

1.3.1 Geral

Obter e caracterizar compdsitos de residuos de minério de manganés obtidos por

sinterizacdo ao ar natural.

1.3.2 Especificos

e Realizar um estudo bibliografico sobre os materiais compdsitos e, em especial, sobre

0s compositos de matriz de aluminio;
e Caracterizar os p0s utilizados;

e Descrever as amostras sinterizadas por area superficial, densidade geomeétrica,

MEV/EDS, microscopia ética e ensaios de compressao.



1.4 Estrutura do Trabalho

O presente trabalho € constituido de seis capitulos, que se dividem em introducdo,

revisao bibliografica, materiais e métodos, resultados e discussao e conclusdes.

No primeiro capitulo é apresentada a formulagdo do problema, juntamente com a

justificativa para a realizacdo do trabalho e seus objetivos gerais e especificos.

Esta apresentada, no segundo capitulo, a revisdo bibliografica sobre materiais

compositos e, principalmente, compdsitos com matriz de aluminio.

Os materiais e métodos utilizados para obtencdo e caracterizacdo das amostras estdo

descritos no terceiro capitulo.

Estdo expostos, no quarto capitulo, os resultados dos ensaios realizados, juntamente

com suas respectivas discussoes.

No quinto capitulo estdo abordadas as conclusdes alcancadas a partir dos resultados

obtidos e das discussdes realizadas.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Materiais compositos

Os compdsitos sdo obtidos a partir da combinacdo de dois (ou mais) materiais que
possuem propriedades distintas. O resultado € um novo tipo de material que possui
propriedades superiores as dos seus componentes, como por exemplo, uma boa resisténcia
mecanica aliada a um menor peso, ou a manutencédo de suas propriedades dielétricas em certas
faixas de temperatura. Os compdsitos existem de forma natural, como o0s dentes e 0S 0SS0S
dos seres vivos, e podem ser obtidos de forma industrial também, como 0s compositos com
matriz polimérica reforcados com fibra de carbono ou de vidro (ASKELAND; PHULE, 2008;
CALLISTER, 2012).

No estudo dos compdsitos, o conhecimento do volume de cada uma de suas fases é
muito importante. A fase continua é denominada matriz, e a outra (ou outras) é denominada
fase de reforco, e a forma da Ultima também é muito importante. Se a fase de reforco se
encontra na forma de laminas (compoésitos laminares), como na madeira compensada, 0
material sempre exibird um comportamento anisotropico. Ja os compdsitos de fibras podem
ser tanto isotrépicos quanto anisotropicos. Enquanto os compositos particulados, desde que a
fase de reforco esteja homogeneamente distribuida na matriz, terdo propriedades isotrépicas
(CHAWLA, 1987; ASKELAND; PHULE, 2008; CALLISTER, 2012).

Na Figura 1 estdo apresentados exemplos de como pode ser a disposi¢do da fase
dispersa na matriz, além de varios outros pardmetros que influenciam nas propriedades dos
materiais compdsitos. Nota-se que a fase dispersa pode ser adicionada a matriz de varias

formas, acarretando em propriedades mecanicas e fisicas diferentes.
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Figura 1 - As diversas caracteristicas geométricas e espaciais da fase dispersa: a)
concentracdo, b) tamanho, c) forma, d) distribuicdo e e) orientagéo.
Fonte: Adaptado de Callister (2012).

2.1.1 Tipos de materiais compositos

Na Figura 2 estdo apresentados os tipos de refor¢os para materiais compdsitos e suas

subdivisdes, conforme Callister (2012).

| ! }
‘ Reforgado com particulas ‘ ‘ Refor¢cado com fibras ‘ ‘ Estrutural ‘
|

Particulas || Reforgado por || Continuo || Descontinuo | | Lammados Painéis em
grandes dispersdo (alinhado) (curto) sanduiche

Almnhado Orientado

aleatoriamente

}

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

Os compositos reforcados por particulas podem ser subdivididos em compositos
endurecidos por dispersdo e compdsitos particulados. Nos compdsitos endurecidos por
dispersdo, as particulas dispersas na matriz blogueiam a movimentacdo das discordancias
resultando em um material sensivelmente mais duro do que seus componentes separados. As

particulas possuem diametro de 10 a 250nm. A resisténcia mecénica desses compdsitos ndo



decai com o aumento da temperatura e apresentam uma maior resisténcia a fluéncia do que
muitos metais e ligas. Para obter o efeito endurecedor, as particulas da fase de reforco ndo
podem ser sollveis na matriz e nem reagir quimicamente com a mesma (ASKELAND;
PHULE, 2008; CALLISTER, 2012).

Os carbetos cimentados sdo misturas de ceramicas duras com matrizes metélicas,
produzindo compositos muito duros, mas com uma boa resisténcia ao impacto. Esses
materiais sdo utilizados para ferramentas de corte na usinagem. Rebolos para retificacdo séo
exemplos de compositos abrasivos que também utilizam cerdmicas duras. Ha compdsitos
particulados em contatos elétricos, com boa condutividade elétrica e resisténcia ao desgaste.
H& também os compdsitos particulados de ligas fundidas, como por exemplo, os pistdes e
bielas dos motores automotivos que sdo compostos por aluminio e carbeto de silicio
(ASKELAND; PHULE, 2008; CALLISTER, 2012; CHAWLA, 1987).

Compdsitos reforcados com fibras geralmente tém limite de resisténcia mecénica e
resisténcia a fadiga bem elevados, tanto em temperaturas ambientes, quanto em temperaturas
elevadas. Estes tipos de compdsitos sdo conhecidos ha séculos por civilizacdes antigas que
misturavam palha ou fibras de bambu no barro para fabricacéo de tijolos. Hoje em dia esses
compdsitos sdo utilizados em aplicacdes avancadas, como em veiculos e aeronaves em
compdsitos reforgados com fibras de carbono e de vidro. A densidade desses compdsitos pode
ser calculada através da regra das misturas e, caso as fibras sejam unidirecionais e continuas,
pode-se calcular também a condutividade térmica e elétrica, 0 modulo de elasticidade e a
resisténcia a tracdo (ASKELAND; PHULE, 2008; CALLISTER, 2012).

O comprimento e o didmetro das fibras sdo fatores importantes que influenciam
diretamente na capacidade de sustentacdo de carga e na probabilidade de falha. Quanto maior
for a fracdo volumétrica das fibras no compdsito, mais dificil serd para a matriz envolver
todas elas. Fibras curtas, dispostas aleatoriamente na matriz resultam em um comportamento
aproximadamente isotropico, e fibras longas, dispostas paralelamente umas as outras e na
direcdo da tensdo aplicada, resultam em uma alta resisténcia mecanica e rigidez. No entanto,
essas propriedades sdo muito menores quando a tensdo é aplicada perpendicularmente as
fibras (ASKELAND; PHULE, 2008).

As matrizes dos compositos reforcados com fibras podem ser poliméricas, metélicas
ou ceramicas e sua funcdo é de se unir as fibras, impossibilitando seu deslocamento,
protegendo-as de danos durante a fabricacdo e utilizacdo e, sobretudo, transferir a carga para
as mesmas. A unido da matriz as fibras é um ponto critico, pois pode ser a causa de falhas



prematuras e diminuir a resisténcia do compdsito por conta da diferenca dos coeficientes de
expansao térmica dos materiais. As fibras podem ser revestidas para melhorar sua unido com
a matriz, ou a fim de protegé-las (ASKELAND; PHULE, 2008).

Os compdsitos laminares sdo projetados geralmente para melhorar a resisténcia a
corrosdo, preservando um baixo custo, boa resisténcia mecénica ou leveza. Como 0s
compdsitos laminares sdo muito anisotropicos, as suas propriedades podem ser calculadas
pela regra das misturas com boa precisdo, nas direcGes paralela e perpendicular as lamelas
(ASKELAND; PHULE, 2008; CHAWLA, 1987).

Os paineis em sanduiche sdo uma classe de compdésitos estruturais, assim como 0s
compdsitos laminares. Basicamente eles consistem em duas folhas externas separadas por um
material menos denso (chamado de recheio) que também é menos rigido e resistente do que as
folhas. As faces externas sdo compostas geralmente de ligas de aluminio, plasticos refor¢ados
com fibras, aco, titdnio ou madeira compensada. O recheio suporta as tensdes perpendiculares
as folhas e possui uma certa resisténcia ao cisalhamento. Eles sdo compostos por espumas,
borrachas, madeira de balsa e cimentos inorganicos. Esse tipo de composito possui aplicacoes,

tanto na aerondutica, quanto na construcdo civil (CHAWLA, 1987).

2.1.2 Tipos de matrizes de materiais compositos

Conforme supracitado, a fase matriz é responsavel por envolver a fase de reforco e
contribui para muitas das propriedades do compdsito. Matrizes poliméricas ou metalicas sdo
muito utilizadas quando se deseja uma boa ductilidade no compdésito final. Atualmente,

existem também as matrizes ceramicas com melhor tenacidade a fratura (CHAWLA, 1987).

Os compodsitos com matriz de polimero (PMC, Polymer-Matrix Composites) sdo
amplamente utilizados em decorréncia da facilidade de sua fabricagdo, baixo custo e boas
propriedades a temperatura ambiente. Alguns exemplos muito populares sdo 0os compdsitos
poliméricos reforcados com fibras de vidro, de carbono ou de aramidas. Neste caso, a matriz
tende a limitar as temperaturas de trabalho do composito, uma vez que elas tendem a se
degradar ou fundir em temperaturas mais baixas que as fibras. Os materiais mais empregados
para matrizes poliméricas variam em questdes de preco e aplicacdo, como o0s poliésteres e 0s

vinis ésteres (mais baratos), epoxi (mais caros que os anteriores, mas possui uma melhor



resisténcia mecanica e a umidade), resinas poli-imidas e resinas termoplésticas para

aplicactes em temperaturas mais altas (CHAWLA, 1987).

Os compositos com matriz metalica (MMC, Metal-Matrix Composites), quando
comparados aos PMC, possuem uma faixa de temperatura de trabalho mais ampla. Nao séo
inflaméveis e apresentam uma maior resisténcia a degradacdo quando submetido a fluidos
organicos. Porém, esse é um tipo de matriz muito mais cara. As matrizes podem ser
constituidas por superligas e outras ligas mais comuns (aluminio, magnésio, titanio e cobre) e
os reforcos podem ser fibrosos, particulados ou uisqueres. Em certos casos, a utilizacdo ou
mesmo o0 processamento de certas combinacdes de reforco e matriz podem acarretar a
degradacdo do compdsito. Esse problema pode ser evitado de duas maneiras: aplicando um
revestimento superficial para protecdo do refor¢co ou a mudanca da composi¢do da matriz. A
producdo deste tipo de compdsito se baseia em pelo menos duas etapas que envolvem a
insercdo do reforgo na matriz e a modelagem do compoésito. Os MMC também sdo bastante
utilizados nas industrias aeroespacial e automobilistica, em componentes de motores, por
exemplo, agregando uma boa resisténcia ao desgaste aliada a um peso leve como nas ligas de
aluminio reforcadas com fibras de carbono (ASKELAND; PHULE, 2008; CHAWLA, 1987).

A matriz cerdmica € particularmente interessante devido a sua resisténcia a
temperaturas elevadas. Entretanto, o desempenho dos compésitos com matriz ceramica
(CMC, Ceramic-Matrix Composites) pode ser prejudicado, se ndo houver uma boa
combinacéo entre a matriz e o reforco, devido a ductilidade limitada da matriz. A tendéncia a
fratura fragil dos materiais ceramicos também é um dos empecilhos de sua utilizacdo em
matrizes de compositos. Como a falha dos CMC costuma se iniciar na matriz e ser barrada, ou
apenas retardada, pela fase de reforco, algumas técnicas foram desenvolvidas para aumentar a
tenacidade a fratura das ceramicas. Uma delas é a obstrugdo das trincas através de uma
técnica chamada de “aumento de tenacidade por transformacdo”, como por exemplo,
particulas de zirconia estabilizadas na fase tetragonal (metaestavel) que s@o dispersas na
matriz. Devido a propagacgdo de uma trinca, ocorre uma transformagéo dessas particulas para
a fase monoclinica estdvel. Desse modo, acontece um sensivel aumento no volume das
particulas de zirconia, que induz tensdes compressivas proximas as extremidades da trinca,
tendendo a fecha-la, interrompendo seu crescimento. Outro metodo € a utilizagdo de uisqueres
ceramicos que inibem a propagacdo de uma trinca através da deflexdo de suas pontas, entre
outros mecanismos. O aumento do teor de fibras também melhora a tenacidade a fratura dos

compdsitos. A aplicacdo € bastante comum em ferramentas de corte (CHAWLA, 1987).
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2.1.3 Processos de fabricacdo de materiais compdsitos

No caso dos compésitos reforcados com fibras, suas fibras podem ser fabricadas por
trefilacdo (no caso de materiais mais ducteis, como as poliméricas), ou por deposi¢do por
vapor quimico (CVD, aplicado para fibras de boro, por exemplo). As fibras podem ser
dispostas de formas variadas, como em feixes, rolos ou fitas. As fibras curtas (1cm ou menos
de comprimento) podem ser misturadas com a matriz liquida ou plastica, e injetadas, no caso
de matrizes poliméricas. Os compdsitos também podem ser obtidos pelos métodos de
fundigdo, no caso de matrizes metélicas. Técnicas mais refinadas podem ser utilizadas para
producdo de compdsitos com fibras continuas, como na producdo de carrocerias automotivas.
Neste caso, as fibras sdo dispostas em um molde, saturado com resina polimérica, séo
laminados e curados posteriormente. O enrolamento filamentar é uma técnica em que as fibras
séo enroladas com o objetivo de se obter uma forma oca e sdo curadas posteriormente. As
fibras podem ser imersas na resina de matriz antes, durante ou depois do processo para
fabricar tanques de pressdo, por exemplo. Formas pré-definidas podem ser obtidas através da
pultrusdo. Neste processo, as fibras sdo desenroladas de bobinas, passam por um tanque com
resina polimérica para serem impregnadas e sdo aglomeradas para produzir o formato
desejado, sendo posteriormente aquecidas e curadas (ASKELAND; PHULE, 2008).

Os compositos estruturais podem ser obtidos por unido adesiva. Neste caso, varias
camadas sdo sobrepostas e pressionadas em temperaturas elevadas, ou por unido por
deformacéo, geralmente utilizada para materiais metélicos, como a laminagao, co-extrusao ou
exploséo (CHAWLA, 1987).

Os compdsitos com matriz cerdmica podem ser obtidos a partir da sinterizacdo na fase

liquida, estampagem a quente e estampagem isostatica a quente (CHAWLA, 1987).

2.1.4 Compdsitos com matriz de aluminio

O aluminio é muito versatil para aplicacdes industriais devido a interessante
combinacdo de propriedades que o material possui. Uma elevada relagdo
resisténcia/densidade, alta ductilidade, baixa densidade e a passividade com relagdo a

corrosdo tornam o aluminio um metal singular para aplicacdo em matrizes de materiais
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compésitos (FOGAGNOLO, 2000; RAHIMIAN: PARVIN; EHSANI, 2010; WANG et al.,
2010).

A industria automotiva € uma das areas que vem substituindo componentes de aco
pelos mesmos componentes feitos de aluminio. Blocos de motor feitos a base desse metal sdo
uma das opg¢des mais viaveis para reduzir a massa de veiculos, aumentando a eficiéncia da
queima de combustivel. Os compositos com matriz de aluminio com adi¢do de particulados
ceramicos, como carbeto de silicio ou alumina, sdo de grande interesse para as industrias
aeroespacial, militar e eletrénica (FOGAGNOLO, 2000; RAHIMIAN; PARVIN; EHSANI,
2010).

O aluminio possui como desvantagens o baixo ponto de fusdo e o maior custo de
fabricacdo e como vantagens a ductilidade e a leveza (FOGAGNOLO, 2000).

Wang et al. (2010) estudaram compdsitos com matriz de aluminio reforcados com
particulas de Al>Os obtidas in situ. Foi observada uma grande densidade de discordancias na
matriz de aluminio em torno das particulas de alumina, decorrente das propriedades térmicas
distintas da matriz e do refor¢o, o que favoreceu a formacdo de subgrdos. Essas caracteristicas

inibiram a propagacao de trincas e melhoram as propriedades mecanicas do composito.

Fogagnolo (2000) desenvolveu compoésitos com matriz da liga de aluminio AA6061
reforcada com SizN4, ZrB2 e AIN por metalurgia do pd, via moagem de alta energia e
extrusdo. Foram observados aumentos de até 100% nos valores de limite de resisténcia a
tracdo e dureza. As melhoras das propriedades mecanicas dos compdsitos foram atribuidas
aos oxidos e carbonetos de aluminio finos homogeneamente distribuidos pelo processo de
moagem, alem do arredondamento das arestas das particulas de reforco que diminui a

concentracéo de tensdes.

Ferreira (2017) estudou compdsitos de matriz metélica de ligas de aluminio,
reforcados com 10% em peso de nano particulas magnéticas (FesSOs), com adicdo de
particulas de AlOs, B, Si, Ni, Cu, e Mo, via metalurgia do p0. A sinterizacao foi realizada em
atmosfera de argonio. A porosidade observada nas amostras pela diferencga entre a densidade
tedrica e a calculada foi atribuida ao tamanho e geometria das particulas adicionadas.
Concluiu-se que os produtos obtidos foram satisfatérios, com boa distribuicdo do reforco e
interacdo com a matriz, levando em conta a tecnologia e os materiais utilizados. As

caracterizacoes realizadas apontam para uma multifuncionalidade dos compdsitos obtidos.
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Barbosa, Mourisco e Ambrozio Filho (2000) estudaram a microestrutura de
compositos da liga de aluminio AA1100 (tamanho médio 414um) reforcada com carbeto de
silicio (tamanho médio 9,5um), obtidos por moagem de alta energia. Foi observado que a
existéncia de aglomerados e a heterogeneidade da distribuicdo do reforco podem resultar em
vazios inclusive, no caso do SiC. Tal fato gera interfaces SiC/SiC que, além de reduzir a
densidade, deterioram as propriedades mecanicas do compasito.

Araujo Filho et al. (2014) obtiveram compdsitos de matriz de liga de aluminio
AA2124, reforcados com 5%, 10%, 15% e 20% em massa de SizN4 por compactacdo uniaxial
a frio e sinterizacdo. Foi observado que o aumento da fracdo de refor¢co provocou um aumento

linear na dureza do compa@sito.

Rahimian, Parvin e Ehsani (2010) investigaram o tamanho das particulas e a
guantidade de alumina na microestrutura, além das propriedades mecéanicas de compositos de
matriz de aluminio obtidos pela técnica da metalurgia do p6. As particulas de reforgo tinham
tamanhos de 3, 12 e 48um e foram adicionadas em proporg¢des de 5, 10 e 20%. O p6 de
aluminio apresentava tamanho médio de 30um e pureza de 99,97%. As amostras foram
sinterizadas em atmosfera de argbénio por 45min a 550°C. Foi observado que a dureza obtida
foi maior para as maiores propor¢des de refor¢o. Adicionalmente, o decréscimo do tamanho
das particulas de alumina provocou um aumento da dureza dos compdésitos. A presenca do
reforco aumentou a tensdo de escoamento em todas as proporcdes e granulometrias, chegando
a aproximadamente 230MPa. As amostras contendo 5% de alumina apresentaram 0s menores

ganhos em relacdo as amostras puras.

Mourisco (1995) realizou o desenvolvimento de compositos de Al1100-SiC através
das técnicas de metalurgia do po e extrusdo a quente. Para a obtencdo deste composito, SiC
(didmetro médio de 5 e 10um) foi adicionado ao pé de aluminio (didmetro médio de 44um)
em propor¢des massicas de 5, 10 e 15%. Com o aumento da porcentagem de SiC, foi
observado aumento progressivo nos valores de limite de escoamento e de resisténcia,
enquanto o alongamento e a estriccdo diminuiram. Os maiores aumentos no LE e no LR
foram observados para as amostras contendo 15% de SiC. Todas as amostras apresentaram

LE e LR superiores aos do aluminio puro, alongamento e estricgdo inferiores.

Akbari, Baharvandi e Mirzaee (2014) investigaram a influéncia de particulas de
alumina, de diversos tamanhos (50um, 10pum ¢ 20nm), em compdsitos com matriz da liga de
aluminio A356. Foram produzidos compdsitos com 0, 0,5, 1,5, 2,5, 3,5, 5 e 7% em volume de
reforgo. As temperaturas de processamento foram de 750, 800 e 900°C, em um forno com
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atmosfera de argbnio. Foi constatado que a porosidade de todos os compositos foi maior que a
porosidade da liga ndo reforgcada. Para todos os compdsitos a dureza foi superior a da liga ndo
reforcada. O LRT (214MPa) e o mddulo de Young (78GPa) foi maior para 0s compositos
contendo 1,5% de reforco com tamanho de 20nm. Os maiores valores de LRT foram
observados conforme a granulometria era diminuida. Percebeu-se também que o aumento da
temperatura de processamento resultou na diminuicdo nos valores das propriedades
mecanicas. O limite de resisténcia a compressao (LRC) dos compdsitos reforcados com nano
particulas também apresentou resultados superiores aos dos compositos reforcados com

microparticulas e os resultados foram maiores para os maiores volumes de reforco.

2.2 O minério de manganés

O manganés é um elemento quimico situado no grupo 7 da classificacdo periddica dos
elementos e, segundo ABREU (1973), equivale a 0,09% em peso na crosta terrestre. Seu
namero atbmico € 25, massa atdbmica igual a 54,938u, sua densidade situa-se por volta de 7,20
e 7,40g/cm3 e seu ponto de fusdo é de 1244°C. Esse metal possui uma cor cinza brilhante,

parecida com o ferro e € muito duro.

O manganés é encontrado na natureza em mais de cem minerais, na forma de dxidos,
hidréxidos, silicatos, carbonatos e sulfetos, se apresentando nos estados bi, tri e tetravalente
(REIS, 2005; FARIA 2011), sendo os principais minerais a pirolusita, criptomelana,

hausmannita, pisomelano e braunita (ABREU, 1973).

O manganés ¢ utilizado, principalmente, como elemento de liga na producéo de ligas
de ago, com o objetivo de remover o enxofre e 0 oxigénio em seu processo de fabricacdo por
ser mais oxidavel que o ferro, aplicagdo que corresponde a, aproximadamente, 90% da
producdo anual. O manganés é o quarto elemento mais utilizado no mundo, s6 perdendo para
o ferro, o aluminio e o cobre, sendo aplicado também na fabricacdo de pilhas eletroliticas,
fertilizantes, ceramicas, vernizes, tintas e reagentes quimicos (SANTANA, 2009; SANTANA,
2014).

Os tipos dos depdsitos de manganés no territorio brasileiro podem ser divididos em
sedimentares, metamdrficos e enriquecimento supergénico ou residual (ABREU, 1973).

Dentre esses depdsitos, os mais importantes do Brasil sdo o de Urucum, no estado do Mato
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Grosso do Sul, Azul, no Par4 e Morro da Mina, em Minas Gerais. No deposito situado em
Urucum, o manganés é do tipo sedimentar e ocorre na forma de éxidos primarios, sendo o
minério composto, principalmente, por criptomelana e pirolusita. Na mina de Morro da Mina
encontra-se rodocrosita, piroxmangita, espessartita e tefroita, com poucas frentes de 6xidos,
como a pirolusita, criptomelana e manganita. Na mina de Azul, a maior da América Latina, o

minério é encontrado principalmente na forma de oxidos (FARIA, 2011).

2.3 Sinterizacao

A sinterizacdo é uma etapa fundamental do processo de metalurgia do pd, sendo,
muitas vezes, a Ultima fase da consolidacdo dos p6s. Seu objetivo, resumidamente, seria
diminuir a quantidade de poros do material inicial, acompanhada por um “encolhimento” e
uma ligacdo forte entre particulas adjacentes. Consiste no aquecimento dos materiais
compactados a temperaturas elevadas, porém abaixo do ponto de fusdo do principal
constituinte. As variaveis envolvidas no processo de sinterizacdo sdo: tempo, temperatura e
atmosfera (CHIAVERINI, 1992; RICHERSON, 1992).

Os mecanismos primarios envolvidos na sinterizacdo estdo ligados com os fenémenos
de transporte de massa, como a difusdo (no estado sélido, principalmente) e o fluxo viscoso,
que sdo processos termicamente ativados (RICHERSON, 1992).

A temperatura aplicada durante o processo de sinterizacdo varia de 2/3 a 3/4 da
temperatura de fusdo do material considerado. Algumas temperaturas e tempos de
sinterizagd0 mais usuais, de acordo com o material, podem ser vistas na Tabela 1
(CHIAVERINI, 1992).

Chiaverini (1992) cita que o ambiente em que ocorre a sinterizagdo também afeta as
propriedades do produto final, o que pode ser controlado através do emprego das chamadas

“atmosferas protetoras”, com os seguintes objetivos:

e Evitar reagBes quimicas entre o compactado verde com o meio ambiente, como a
oxidacdo, por exemplo;

e Remover impurezas presentes no compactado, principalmente peliculas de 6xidos;
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e Fornecer elementos quimicos para se ligarem com o compactado.
Chiaverini (1992) também cita as atmosferas utilizadas para os materiais:

e Bronze, cobre, latdo, ferro e ligas ferro-grafita-cobre, niquel: hidrogénio, nitrogénio
(ou ambos combinados), amonia dissociada, gas endotérmico ou gas exotérmico;

¢ Aco inox: hidrogénio, amonia dissociada ou vacuo;

e imés Alnico: hidrogénio;

e Tantalo: vacuo, argonio ou hélio:

e Carboneto de tungsténio e tungsténio: hidrogénio ou vacuo.

Tabela 1 - Temperaturas e tempos de sinterizag&o.

Material Temperatura (°C) Tempo (min)

Bronze 760-860 10-20
Cobre 845-900 12-45
Ferro, ferro-grafita, etc. 1010-1150 8-45
Aco inoxidavel 1095-1290 30-60
imas Alnico 1205-1300 120-150
90W-6Ni-4Cu 1345-1595 10-120
Molibdénio 2055 aprox. 120
Tungsténio 2345 aprox. 480
Tantalo aprox. 2400 aprox. 480

Fonte: Adaptado de Chiaverini (1992).

Segundo Chiaverini (1992), a prética da sinterizagdo depende fundamentalmente do
controle das variaveis do processo. Os pos utilizados podem ser provenientes de um Unico
metal, ou de ligas comuns, ou de uma solucdo solida, ou de uma mistura de varios pos, em
porcentagens pré-determinadas. O entendimento do comportamento das misturas durante o
processo é essencial e a base para esse entendimento sdo os fenémenos de ligacdo que
ocorrem na sinterizagdo de um metal puro, que, inicialmente, passam pelo fechamento dos
poros, cristalizacdo e crescimento de grdos. Pode ocorrer, ainda, a fusdo de um dos
componentes da liga, quando os fendmenos anteriores sdo estendidos para pds pre-ligados,

sendo solucgéo sélida ou néo.
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A sinterizacdo é, essencialmente, um processo caracterizado pela difusdo na fase
solida, porém a presenca da fase liquida favorece a ligacdo das particulas metélicas entre si,
diminuindo a porosidade do material sinterizado (CHIAVERINI, 1992).

As mudangas fisicas que ocorrem durante 0 processo podem ser separadas em
estagios, nos quais as particulas vao se ligando e, gradativamente, reduzindo a porosidade do
material compactado. O primeiro estagio é caracterizado por um rearranjo das particulas,
aumentando o nimero de pontos de contato entre elas e o inicio da forma¢do de um “pescogo”
nesses pontos de contato, que pode ser observado na Figura 3 (os poros do compactado séo
representados na cor preta) (CHIAVERINI, 1992; RICHERSON, 1992).

(a) {b} ic)

Figura 3 - Modificagdes durante o primeiro estagio da sinterizacdo: a) particulas iniciais, b) rearranjo e c)
formacao do pescoco.
Fonte: Adaptado de Richerson (1992).

Analisando a Figura 3, pode ser observado que as principais modificagdes no primeiro
estagio da sinterizacdo sdo relacionadas a densificacdo e a diminuicdo dos vdos entre as

particulas.

No segundo estdgio, Figura 4, ocorre 0 crescimento desses pescogos, e,
consequentemente, a reducdo da porosidade e uma aproximacao do centro das particulas. No
terceiro estagio ocorre a maior reducdo na porosidade do material (CHIAVERINI, 1992;
RICHERSON, 1992).
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(a) (b} ic)
Figura 4 - ModificacBes durante o segundo estagio da sinterizacdo: a) crescimento do pescoco e reducao
do volume, b) crescimento dos contornos de gréo e c) crescimento continuo do pescogo e dos contornos
de grdo, e crescimento dos graos.
Fonte: Adaptado de Richerson (1992).

Na Figura 4, pode ser observado que a reducdo da porosidade € menor, mas ocorre

uma maior aproximagao entre os centros das particulas adjacentes.

Segundo Chiaverini (1992), particulas de tamanhos menores tornam a sinterizacdo
mais efetiva. Esse fato pode ser facilmente ligado a maior area de contato que acontece entre
as particulas menores, favorecendo o transporte de material e a formacdo do pescocgo, e

criando mais “caminhos” para a difusdo volumétrica.

A forma das particulas permite um contato mais intimo entre elas. Sendo assim, as
formas geométricas mais favoraveis sdo de pequenas esferas e rugosidades mais acentuadas,
tanto micro quanto macro superficiais. Novamente, a explicacdo tedrica atrelada a esse
favorecimento reside na facilitacdo dos mecanismos de transporte de massa (CHIAVERINI,
1992).

Segundo Chiaverini (1992), a estrutura interna das particulas também influencia na
sinterizacdo, sendo que seu refinamento tem um efeito positivo no processo, facilitando os
mecanismos de transporte de massa. As imperfeicOes cristalinas, como as discordancias
causadas pela deformacéo plastica na compactacédo a frio, acentuam a difusdo. A porosidade
interna das particulas também beneficia o0 processo. Entretanto, as transformacdes alotrépicas
que ocorrem no aquecimento podem prejudicar a sinterizacdo, pois a menor densidade dos

cristais facilita a movimentacao atdmica.

Chiaverini (1992) cita que a sinterizacdo € prejudicada pelas impurezas superficiais,

assim como a presenca de a&tomos impuros no reticulado das particulas.

Verifica-se que, ao contrario do que se pensaria numa analise preliminar, uma
densidade menor favoreceria 0 mecanismo de sinterizacdo, nota-se, na pratica, que uma

densidade a verde maior produz um sinterizado mais denso (CHIAVERINI, 1992).
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Os mecanismos de difuséo, sabidamente, dependem fortemente da temperatura, entéo
0 seu aumento torna muito mais rapida a velocidade e a quantidade de qualquer modificacdo

que ocorre durante a sinterizacao.

O tempo é outro fator ao qual os mecanismos de difuséo estdo intimamente ligados. O
grau de sinterizacdo aumenta diretamente com o aumento do tempo a temperatura fixada.
Porém, um aumento exagerado no tempo de sinterizagdo ndo é recomendado, primeiro porque
as principais modificacGes ocorrem no inicio do processo e segundo porque ocorre uma perda

na forca motora para a remocao da porosidade.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Tipo de pesquisa

Os projetos de pesquisa podem ser classificados de diversas maneiras, que incluem os
objetivos do projeto, a abordagem e os procedimentos técnicos adotados.

Considerando os objetivos e de acordo com Gil (2002), o presente trabalho pode ser
classificado como uma pesquisa explicativa, devido a preocupacdo em identificar os fatores
responsaveis pelas caracteristicas dos materiais estudados, ou seja, 0 estudo de compositos de
residuos de minério de manganés obtidos por sinterizagdo ao ar natural. O intuito é explicar o
porqué dos resultados obtidos através dos estudos explicativos. Outra carateristica de

pesquisas explicativas é o foco exclusivo no método experimental.

Quanto a abordagem, de acordo com Richardson (1999), o presente trabalho pode ser
classificado como uma pesquisa que utiliza o método quantitativo, que “representa, em
principio, a inten¢do de garantir a precisdo dos resultados, evitar distor¢cbes de analise e

interpretacdo”.

Por fim, o procedimento técnico utilizado permite classificar o presente trabalho como
uma pesquisa bibliografica e experimental. Uma pesquisa bibliografica, segundo Gil (2002), é
desenvolvida a partir de material ja elaborado que pode ser encontrado em livros, trabalhos
académicos e artigos cientificos publicados em revistas e periddicos. Este material foi
utilizado na revisdo bibliografica e na discussdo dos resultados obtidos. J& a pesquisa
experimental, segundo o mesmo autor, é conduzida de forma que o objeto de estudo seja
determinado, as variaveis que influenciam no objeto de estudo sejam selecionadas e seus

efeitos no objeto sejam observados e estudados.
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3.2 Materiais e Métodos

3.2.1 Materiais

Foi utilizado pé de aluminio (Dgo=135,04um), fornecido pela ALCOA, para a
confeccdo da fase matriz, Figura 5. A fase dispersa foi composta por p6 de residuos finos de
minério de manganés proveniente do Morro da Mina, em Conselheiro Lafaiete, Minas Gerais,
Figura 6. Os finos de minério, devido a sua origem, foram calcinados a uma temperatura de

800°C por 2h, objetivando a eliminacao de produtos volateis do minério.

Figura 5 - P6 de aluminio
fornecido pela ALCOA.
Fonte:  Pesquisa  direta
(2021).
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Figura 6 - Residuos finos de
minério de manganés.
Fonte:  Pesquisa  direta
(2021).

A compactacdo foi realizada em matrizes de aco temperado e revenido SAE 4340,
possuindo diametro interno igual a 6mm. Uma massa de 0,48g de mistura homogeneizada foi
vazada na matriz para obtencdo das amostras a verde que apresentaram uma altura média de

mm.

3.2.2 Amostras

Foram confeccionadas 10 amostras para cada propor¢do massica de finos de minério
de manganés pré-estabelecidas, sendo 0%, 5%, 10% e 15%. Cinco amostras de cada uma das
proporc¢des de minério foram sinterizadas a 550°C e as outras cinco a 600°C durante 2h ao ar
natural.

De cada condi¢do de trabalho foram destinadas trés amostras para os ensaios de
compressdo. Outra foi destinada para microscopia Otica e a Ultima para ensaio de area
superficial BET. As amostras de aluminio puro foram utilizadas apenas no ensaio de
compressdo para comparacao dos resultados com as outras condicGes de trabalho.
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3.2.3 Obtencéo e caracterizacdo das amostras

3.2.3.1 Analise granulométrica

Os pos de residuos de minério de manganés foram moidos e peneirados a Umido em
uma serie de peneiras Tyler e secados em estufa. O peneiramento foi realizado em peneiras
com malhas de 300, 212, 150, 106, 75, 53 e 38um.

As amostras com tamanho menor que 38um foram separadas e enviadas para um
granuldometro a laser, modelo 1064, da marca Cilas. Os ensaios foram realizados no
Departamento de Engenharia de Minas da Universidade Federal de Ouro Preto.

3.2.3.2 Difracéo de raios X

As caracterizaces dos pés de aluminio, dos residuos de minério de manganés e dos
produtos sinterizados foram realizadas por difracdo de raios X no Laboratério de Microscopia
Optica e Difracio de Raios X do Departamento de Engenharia de Minas da Universidade

Federal de Ouro Preto.

3.2.3.3 Determinacao das massas e homogeneizagdo

A homogeneizacdo das misturas de pé de aluminio com finos de minério de manganés
foi realizada seguindo as proporcOes pré-estabelecidas, em quantidade suficiente para a
confecgéo de dez amostras, durante uma hora e a seco em um gral de agata com pistilo. Foi
determinado, experimentalmente, que seriam necessarias 0,489 de mistura para confeccionar
uma amostra com 6mm de diametro e altura em torno de 7mm. A balanca utilizada na

medicdo da massa e o gral de 4gata podem ser observados na Figura 7.
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Figura 7 - Gral de &gata com pistilo, & esquerda, e balan¢a Sartorius a
direita.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Esses experimentos foram realizados no Laboratério de Sinterizagdo do Departamento

de Engenharia Mecanica da Universidade Federal de Ouro Preto.

3.2.3.4 Compactagéo

A massa de material para cada amostra foi mensurada na balanca supracitada no item
3.2.3.3. Antes de iniciar a compactacgdo, a matriz foi devidamente lubrificada utilizando p6 de
carvdo mineral ativado, assim como o seu émbolo e sua parte inferior. Apos a lubrificacdo, a
matriz e sua parte inferior foram encaixadas e posicionadas sobre uma bancada plana. Entéo,
uma massa de aproximadamente 0,48g da mistura homogeneizada foi colocada na parte
cilindrica da matriz com o auxilio de um funil de vidro. Finalmente, o émbolo foi
cuidadosamente inserido na matriz, evitando que a mistura fosse pressionada. O conjunto foi

levado para uma prensa hidraulica da marca Nowak, Figura 8.
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Figura 8 - Balanca hidraulica Nowak.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

A carga aplicada pela prensa sobre as amostras foi de 0,5tf, resultando em uma pressao
de compactacdo de aproximadamente 173,42MPa. O tempo de aplicacdo da carga, mensurado

com um crondmetro manual, foi de um minuto.

Ap0s a compactagdo, as amostras foram retiradas de dentro da matriz com o auxilio de
um émbolo de aco temperado SAE 4340, do mesmo conjunto da matriz utilizada, usando a
prensa para pressionar a matriz contra o seu émbolo e remover a amostra de seu interior.
Tendo removido a amostra do seu interior, a matriz foi limpa e o material aderido em seu
interior foi removido, para evitar seu emperramento. As amostras verdes, posicionadas na

barquinha para sinterizacdo, podem ser observadas na Figura 9.

A compactagdo foi realizada no Laboratorio de Sinterizacdo do Departamento de

Engenharia Mecénica da Universidade Federal de Ouro Preto.
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Figura 9 - Amostras verdes.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

3.2.3.5 Sinterizacéo

As sinterizagOes foram realizadas em um forno mufla da marca Fortlab, ao ar natural.
As amostras foram posicionadas em trés barquinhas de alumina, cinco em cada, separadas por
proporc¢do de reforgo. As temperaturas de sinterizacdo foram de 550°C e 600°C, e, em ambos
os casos, o forno foi programado para aquecer a uma taxa de 5°C/min, permanecendo no
patamar preestabelecido por 2h. O resfriamento das amostras foi realizado dentro do préprio
forno até a temperatura de 100°C e, posteriormente, ao ar livre até que atingissem a
temperatura ambiente. O forno utilizado pode ser visto na Figura 10, e o aspecto geral das

amostras pos-sinterizacdo na Figura 11.
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Figura 10 — Forno mufla Fortlab.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Figura 11 - Aspecto geral das amostras
pos-sinterizagéo.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

As sinterizacOes foram realizadas no Laboratério de Sinterizacdo do Departamento de

Engenharia Mecénica da Universidade Federal de Ouro Preto.
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3.2.4 Caracterizagdo microestrutural

3.2.4.1 Preparacdo metalografica

Dentre as amostras que foram reforcadas com finos de minério de manganés, foi
selecionada uma de cada condicdo de trabalho, totalizando 6 amostras para analise
microestrutural longitudinal. As 6 amostras destinadas para 0s ensaios de area superficial BET

foram, posteriormente, embutidas transversalmente.

Para o embutimento das amostras, foi utilizado resina e endurecedor da marca
Epoxiglass e um molde de borracha com volume total de 15ml da marca Arotec, lubrificado
com vaselina. Foram homogeneizados 10ml de resina com 5ml de endurecedor (proporcao
2:1) e despejados sobre as amostras posicionadas no fundo do molde de borracha. O molde foi
entdo posicionado dentro de um dessecador, que estava conectado a uma bomba, Figura 12. A
bomba, que retirou todo o ar do dessecador deixando as amostras no vacuo, permaneceu
ligada por 15 minutos. Entdo, a valvula do dessecador foi fechada e as amostras

permaneceram em seu interior por 24h.

Figura 12 - Montagem do dessecador e bomba de vacuo.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

O lixamento e o polimento das amostras foram realizados numa lixadeira/ politriz
metalografica da marca Arotec, modelo Aropol 2V, Figura 13. O lixamento foi realizado em
lixas de nimeros 220, 320, 400, 600, 800, 1000 e 1200, usando agua em abundancia durante
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todo o processo. O polimento das amostras foi realizado com pastas de diamante de 6um,
3um e 1um durante 10min utilizando lubrificante vermelho, também da Arotec. Foi utilizado
um pano de polimento adequado para cada granulometria de pasta de diamante. Depois, cada
amostra foi polida por 10 minutos com alumina de 0,3um e, posteriormente com pasta de
diamante de 0,25um, também por 10 minutos. O polimento final foi realizado numa politriz
de modelo Minimet, da marca Buehler, Figura 14, do Departamento de Engenharia

Metaldrgica da Universidade Federal de Ouro Preto.

Figura 13 -  Lixadeira/politriz
metalografica da marca Arotec,
modelo Aropol 2V.

Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 14 - Politriz de modelo
Minimet, da marca Buehler.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

3.2.4.2 Microscopia dptica

Apbs a preparacdo metalografica das amostras, fotomicrografias foram obtidas por
meio de um microscdpio Optico da marca Olympus, modelo BX51M. Ap6s lixamento das
superficies das amostras, cinco fotomicrografias das se¢des transversais e longitudinais foram

obtidas, sempre evitando as regides proximas as bordas.

As imagens de microscopia Otica foram obtidas no Laboratdrio de Ensaios Mecanicos

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

3.2.4.3 Microscopia eletrénica de varredura com espectroscopia por dispersdo de
energia (MEV/EDS)

Para analise das microestruturas e mapeamento dos elementos quimicos presentes
foram obtidas imagens por meio de um microscopio eletrénico de varredura do Laboratorio de
Microscopia e Microanalises do Departamento de Geologia da Universidade Federal de Ouro
Preto, da marca Jeol, modelo JSM 6510, com acoplamento de um sistema EDS da marca
Oxford, modelo X-Max 20, Figura 15.
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Figura 15 - Microscépio eletronico de varredura
Jeol IMS 6510.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

3.2.4.4 Analise de imagem para determinacéo de porosidade por microscopia Otica

Para as analises de imagem foram coletadas 10 imagens das seccles transversais e
longitudinais para cada condigdo de trabalho utilizando um aumento de 200X a fim de
determinar a porcentagem de porosidade. Para tanto, foi utilizado um microscépio Optico 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.

As andlises das imagens por microscopia Otica foram realizadas no Laboratério de
Ensaios Mecénicos do Departamento de Engenharia Mecéanica da Universidade Federal de
Ouro Preto.
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3.2.5 Caracterizac0es fisicas

3.25.1BET

Uma amostra de cada condi¢do de trabalho foi destinada para ensaios de éarea
superficial BET utilizando um equipamento da marca Quantachrome, modelo NOVA 1200e,

Figura 16.

Figura 16 — Quantachrome NOVA
1200e.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Propriedades Interfaciais do
Departamento de Engenharia de Minas da Universidade Federal de Ouro Preto.
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3.2.5.2 Densidade geométrica

Ap0s a etapa de sinterizacdo, a altura e o diametro das amostras foram mensurados
com um paquimetro digital, da marca Mitutoyo, e suas massas ha mesma balanca citada no
item 3.2.3.3. Todas as medicOes de altura e de didmetro foram extraidas de trés pontos
distintos de cada amostra, sendo o valor final uma média das medigdes.

De posse dos dados supracitados, os valores de densidade geométrica (ou massa
especifica) das amostras foram calculados dividindo a suas massas pelos seus respectivos

volumes.

3.2.5.3 Ensaio de compressao

Os ensaios de compressdo foram realizados no Laboratério de Ensaios Mecénicos do
Instituto Federal de Minas Gerais (IFMG), em uma méaquina universal de ensaios, da marca
Time Group, modelo WDW40, com célula de carga da marca Transcell Technology Inc.,
modelo DBSL-SJ-10t, com capacidade de 10 toneladas. A taxa de deformacdo foi de
5,55x103st, Convencionou-se que os ensaios seriam interrompidos quando a carga atingisse,
aproximadamente, 25kN.

Conforme supracitado, foram ensaiadas trés amostras de cada condic¢do de trabalho,
totalizando dezoito amostras com o objetivo de se obter uma média e o seu respectivo desvio

padréo.

3.3 Variaveis e indicadores

As variaveis e indicadores utilizados neste trabalho podem ser vistos na Tabela 2.
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Tabela 2 - Variaveis e indicadores.

Variaveis Indicadores

Granulometria

Condicdo dos pos o L.
¢ P Composi¢do quimica

Proporgdo massica dos residuos de

Amostras s o
minério de manganés
T Temperatura
Sinterizagéo
Tempo

Avrea superficial BET
Microscopia Optica
MEV/EDS

Caracterizagéo Difracéo de raios X
Densidade geométrica
Densidade aparente
Ensaios de compresséo

Fonte: Pesquisa direta (2021).

3.4 Instrumento de coleta de dados

A aquisicdo dos dados foi realizada por meio dos equipamentos que produziram
resultados que puderam ser analisados por observacdo direta, seja por meio de visores
acoplados (paquimetro, balanca), tabela de dados (granulémetro) ou imagens (MO,

MEV/EDS). A medida que os ensaios foram realizados, os dados foram coletados e avaliados.

3.5 Tabulacéo dos dados

Para o tratamento e analise dos dados obtidos por meio dos diversos ensaios realizados
foi utilizado o software Microsoft® Excel. Foram elaborados tabelas e graficos para melhor

explicitar e esclarecer as analises e discussdes realizadas.
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3.6 Consideracdes finais

Este capitulo abordou, segundo a bibliografia utilizada, a classificacdo da pesquisa
realizada quanto aos objetivos, abordagens e procedimentos técnicos. Posteriormente, foram
elencados os procedimentos realizados para a caracterizagdo das matérias-primas, para
obtencdo das amostras e para a caracterizagcdo destas. Foram relacionadas também as
ferramentas e equipamentos utilizados em todas as etapas e 0s locais onde tais procedimentos
foram realizados. Por fim, foram apresentadas as variaveis e seus indicadores, a forma de

coleta e manipulacdo dos dados.

No capitulo seguinte, sdo apresentados os resultados e discussdes oriundas da
aplicacdo da metodologia ja descrita para, finalmente, cumprir os objetivos propostos. Serdo
apresentados também paralelos e comparagdes com os trabalhos semelhantes encontrados na

literatura, que foram apresentados no Capitulo 2.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Composicao quimica e analise granulométrica

A composic¢do quimica do pd de aluminio, Tabela 3, que foi utilizado como a fase
matriz no composito reforcado com finos de minério de manganés, foi fornecida pela
ALCOA.

Tabela 3 - Composicdo quimica do p6 de aluminio.

Al Fe Si Outros metais

99,70% 0,21% 0,05% 0,02%
Fonte: ALCOA (2016).

O resultado da analise granulométrica para o rejeito de minério de manganés pode ser
visto na Tabela 4. O peneiramento foi realizado em peneiras da Série Tyler, com malhas de
300, 212, 150, 106, 75, 53 e 38um.

Tabela 4 - Massa retida nas peneiras da Série Tyler do rejeito de minério de manganés.

erura wasa MBS o MR o0 oo SR
(pm) retida (g) @) (9) @) Retida Acumulada Menor
300 2,71 2,61 2,66 2,66 4,62 4,62 95,38
212 2,52 1,89 2,21 4,87 3,83 8,46 91,54
150 2,65 3,82 3,24 8,10 5,62 14,08 85,92
106 8,76 7,72 8,24 16,34 14,32 28,40 71,60
76 12,09 11,43 11,76 28,10 20,44 48,84 51,16
53 7,02 7,10 7,06 35,16 12,27 61,11 38,89
38 12,64 12,89 12,77 47,93 22,19 83,30 16,70
<38 9,62 9,60 9,61 57,54 16,70 100,00 0,00

Total 58,01 57,06 57,54 - 100,00 - -

Fonte: Pesquisa direta (2021).
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As distribuicdes granulométricas dos pos de aluminio e do rejeito de minério de

manganés podem ser vistas nas Figuras 17 e 18, respectivamente.

in volume / passante

80
Al | 1/

o i
w
5 I
g 60 @
e 5]
@ Q
o | s o
c 3
3 o
= 1 =
o 40 ”A >
= M £
3 )[ ©
@ i
= i

20 H L —

0 I h

0.1 1.0 10.0 100.0

0.04 x (Diametros) / um s00.0

Figura 17 - Distribuicdo granulométrica do pd de aluminio.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Pode ser observado, por meio da Figura 17, que 90% das particulas do p6 de aluminio
possuem didmetro menor que 135,04um (Dgo = 135,04um). Ja para as particulas de rejeito de

minério de manganés, constatou-se que Dgo = 465,63um.

Pode-se concluir, comparativamente, que as particulas do rejeito do minério de
manganés sao, em média, muito maiores que as particulas do p6 de aluminio. Essa diferenca
afeta diretamente os resultados das propriedades mecéanicas dos compositos obtidos,
principalmente a resisténcia mecanica. Particulas maiores e mais angulosas tendem a deixar o
composito obtido mais poroso, com mais vazios na interface matriz-reforco e nos

aglomerados reforgo-reforgo, como também foi observado por Ferreira (2017).
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Figura 18 - Distribui¢do granulométrica do rejeito de minério de manganés.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Ainda segundo Callister (2012), a funcdo do particulado, mais duro que a fase matriz,
é suportar parte da carga aplicada sobre o material (a amostra, no caso), transferindo-a para a
matriz, a0 mesmo tempo em que limita a movimentagcdo da mesma em seu entorno. Logo, a
interacdo nas interfaces matriz-reforco desempenha um papel importante na transferéncia de
energia e uma ligacdo forte entre os elementos é interessante. Assim, é onde o tamanho e

geometria das particulas do reforco influenciardo nas propriedades mecanicas do composito.

No geral, o tamanho das particulas utilizadas no presente trabalho, tanto da matriz
quanto do reforco, é maior do que as particulas analisadas nas bibliografias citadas.

4.2 Difracao de raios X

Os difratogramas resultantes dos ensaios de difracdo de raios X podem ser observados
nas Figuras 19 a 21, para o p6 de aluminio, para os finos de minério de manganés e para 0s
finos de minério de manganés menores que 38um, respectivamente. No difratograma do pé de
aluminio nota-se que todos os picos apresentados s@o referentes ao aluminio, comprovando
sua alta pureza, como pode ser observado na Tabela 3, da composi¢do do pé fornecido pela
ALCOA.
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Figura 19 - Difratograma do p6 de aluminio.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Ja os finos de minério de manganés apresentaram picos relacionados a compostos que
contém outros elementos, além do manganés, principalmente silicio (devido a natureza silico-
carbonatada do rejeito), como pode ser observado nas Figuras 20 e 21 e nas Tabelas 5 e 6. A
Unica diferenca entre os difratogramas é a auséncia da anidrita nos finos de minério de

manganés menores que 38um.

Por se tratar de material advindo de residuos, é esperado que em sua composi¢do haja
diversos minerais, com menor porcentagem em peso do elemento de interesse (no caso, 0
manganés), 0 que torna sua extracdo mais custosa e de menor interesse econdémico. Ainda
assim, e possivel observar que a espessartita, da qual se extrai 0 manganés, ¢ o mineral de

maior porcentagem em peso nos residuos analisados.
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Figura 20 - Difratograma dos finos de minério de manganés.

Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Tabela 5 - Compostos presentes nos finos de minério de manganés, segundo o difratograma da

Figura 20.

Composto Formula quimica Porcentagem (%)
Espessartita Mn?*3Al15(Si04)3 67,8
Titanita CaTiSiOs 3,9
Cordierita (Mg,Fe)2Al:Sis018 13,9
Rodonita (Mn?*,Fe?*Mg,Ca)SiOs 0,0
Biotita K(Mg,Fe)s(AlSiz010)(F,OH) 10,4
Anidrita CaS0q4 4,0

Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 21 - Difratograma dos finos de minério de manganés menores que 38um.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Tabela 6 - Compostos presentes nos finos de minério de manganés menores que 38um, segundo o
difratograma da Figura 21.

Composto Formula quimica Porcentagem (%)
Espessartita Mn?*3Al5(SiO4)s 58,0
Titanita CaTiSiOs 1,7
Cordierita (Mg,Fe)2AlsSisO1g 19,0
Rodonita (Mn?*,Fe?*Mg,Ca)SiOs 54
Biotita K(Mg,Fe)s(AlSiz010)(F,0H), 15,9

Fonte: Pesquisa direta (2021).

4.3  Area superficial BET

A éarea superficial, obtida pelo método BET, de cada uma das seis condicdes de
trabalho, pode ser vista na Tabela 7.

Como jé citado anteriormente, o formato das particulas influencia na interacdo delas
com a matriz e com as particulas circunvizinhas, influenciando diretamente nas propriedades

mecanicas do composito.
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Tabela 7 - Area superficial.

Amostra Area superficial (m2/g)

5% - 550°C 3,12
5% - 600°C 3,13
10% - 550°C 2,58
10% - 600°C 2,55
15% - 550°C 2,87
15% - 600°C 2,57

Fonte: Pesquisa direta (2021).

4.4 Anélise de massa

Foram observados ganhos de massa nas amostras apds a sinterizacdo, em todas as 6
condicGes de trabalho e nas amostras de aluminio puro. N&o é possivel notar um padrdo bem
definido de variacdo quanto a proporc¢do de reforco nas amostras. Porém, é notavel o maior
ganho de massa nas amostras sinterizadas a 600°C. Os resultados obtidos podem ser vistos na

Figura 22.
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Figura 22 - Relacéo entre perda/ganho de massa para cada condicédo de trabalho.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Geralmente espera-se o resultado contrario ap6s a sinterizacdo, ou seja, uma reducao

nas dimensdes do produto sinterizado e, em menor grau, na sua massa, resultando em sua
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densificacdo. Porém, as condigdes de atmosfera interferem no processo, podendo desencadear

diversas consequéncias indesejadas, como, por exemplo, a oxidac¢do do aluminio.

No presente trabalho, houve ganho de massa devido a oxidacdo do aluminio porque
ndo foram estabelecidas condicfes especiais para a atmosfera do forno, ao contrario das
pesquisas de Ferreira (2017), Rahimian, Parvin e Ehsani (2010) e Akbari, Baharvandi e
Mirzaee (2014), cujas amostras foram sinterizadas em atmosfera de argonio com o intuito de

deixa-la inerte.

O menor ganho de massa foi observado para 10% de refor¢co com sinterizacdo a
550°C. Enquanto o maior ganho de massa se deu para 5% de reforco com sinterizacdo a
600°C, o que denota a maior tendéncia a ganho de massa em temperaturas mais elevadas.

4.5 Densidade geométrica

A densidade dos compositos é afetada diretamente pela densidade dos materiais
envolvidos, pela pressdo de compactacdo, pela morfologia das particulas e pela porosidade

apos a sinterizacao.

Os resultados para o célculo de densidade dos compdsitos a verde e sinterizados
podem ser vistos na Tabela 8 e na Figura 23. Observa-se que ocorreu uma reducao dos valores
de densidade, de acordo com o aumento do volume dos compdsitos sinterizados, o que indica

que as amostras apresentaram um aumento de tamanho apds a sinterizagéo.

Ferreira (2017) também notou essa tendéncia de densidade superior a densidade das

amostras de aluminio puro, em todas as propor¢des de mistura.

Dada a grande diferenga de dimensdo entre as particulas de aluminio e de reforco,
pode-se concluir que o aumento dos valores de densidade dos compdsitos com maior presenga

dos finos se deu devido a boa incorporagéo da mistura.



Tabela 8 - Densidade geométrica dos compdsitos (g/cm?).

Temperatura de sinterizacdo

Proporcdo  Amostras verdes
5500 600°
0% 2,16 £0,14 2,14+0,14 2,09+0,11
5% 2,21 £0,06 2,16 £ 0,06 2,18+ 0,05
10% 2,36 +£0,11 2,34+0,04 2,31+0,17
15% 2,32+£0,08 2,31+0,09 2,22+0,04

Fonte: Pesquisa direta (2021).

Nota-se que as amostras de aluminio puro apresentaram os menores valores de
densidade. As amostras contendo 10% de finos de minério de manganés, tanto a verde quanto
em ambas as temperaturas de sinterizacdo, apresentaram 0s maiores valores de densidade
geométrica, seguidas pelas amostras contendo 15%. E possivel observar também que os
valores de densidade de todas as amostras reduziram ap0s a sinterizacdo, em ambas as

temperaturas.

E possivel notar uma maior diminuicdo dos valores de densidade para as amostras
sinterizadas a 600°C, exceto para as amostras contendo 5% de finos. Para a condicdo de
trabalho com 15% de rejeito de minério de manganés e sinterizacdo a 600°C, observou-se a
maior diminuic¢do dos valores de densidade, o que pode ser explicado pela maior quantidade
de poros, e pior adesdo na matriz (particulas de rejeito de minério de manganés rodeadas por

vazios).

A diferenca de massa entre as amostras verdes e sinterizadas ocorre pois € possivel
que haja perda de material durante o processo e a evaporagdo de elementos presentes nos
residuos de minério de manganés. No caso, como a redugdo dos valores de densidade das
amostras sinterizadas foi acompanhado por ganho de massa, pode se concluir que a
densificacdo das amostras foi acompanhada pelo surgimento de poros (pela evaporacéo de
elementos contidos nos finos), o que contribui para uma sensivel expansdo do compdsito, e

pela oxidagdo da amostra durante a sinterizagao.
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Figura 23 - Relacdo entre densidade geométrica a verde (em amarelo) e ap6s a sinterizacdo das amostras
(em azul).
Fonte: Pesquisa direta (2021).

7

Pela Figura 23 é possivel notar como as diferentes condigbes de trabalho
influenciaram nos valores de densidade de forma dispar entre as amostras, tendo, em todas
elas, reduzido os valores de densidade, conforme foi aumentada a temperatura de sinterizagéo.
A reducdo dos valores de densidade ocorreu de forma quase linear para as amostras de
aluminio puro, e de forma mais abrupta nos compdsitos com 15% de finos, sinterizados a
600°C. Somente para as amostras contendo 5% de finos que a sinterizacdo a 550°C resultou

em amostras menos densas que as sinterizadas a 600°C.

4.6 Microscopia Eletrdnica de Varredura com Espectroscopia de Energia Dispersiva

Nas Figuras de 24 a 29 podem ser observadas as imagens obtidas por Microscopia
Eletronica de Varredura para todas as condigdes de trabalho estudadas. E possivel observar
uma boa densificacdo da fase matriz em todos os aumentos, além de uma homogeneidade
satisfatoria na distribuicdo de particulas de refor¢co. Também é possivel analisar os contornos
do reforgo, nos aumentos de 700x e de 1000x e, pela coloragdo mais escura nestas regioes,
percebe-se que elas apresentam maior porosidade. Nota-se que o aluminio formou uma matriz

continua, permeada pelas particulas de reforco, dispersas homogeneamente.
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Apesar da dispersdo homogénea e da densificacdo satisfatdria da matriz, ainda é
possivel notar porosidade, visivel pelos pontos escuros, distribuida por toda a amostra. A
baixa tendéncia a aglomeracdo das particulas de reforco, entretanto, contribui para uma menor

porosidade, permitindo que a matriz de aluminio circunde as particulas maiores de reforco.

BEC 20kV WD12mm SS70 BEC 20kV WD12mm  SS70 %200 OO MY ——

¢) | )

BEC 20kV WD12mm SS70 7 ol BEC 20kV WD12mm SS70 x1,000 10pm —
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Figura 24 - Composito Al-5% de residuos de minério de manganés, sinterizado a 550°C.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 25 - Composito Al-5% de residuos de minério de manganés, sinterizado a 600°C.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Observando as regifes das Figuras 24 e 25, pode-se notar uma maior quantidade de
pontos escuros permeando a amostra contendo 5% de residuos de minério de manganés
sinterizada a 550°C, indicando um valor de porosidade sensivelmente maior do que a mesma

proporgdo sinterizada a 600°C.
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Figura 26 - Composito Al-10% de rejeito de minério de manganés, sinterizado a 550°C.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 27 - Compdsito Al-10% de rejeito de minério de manganés, sinterizado a 600°C.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 28 - Composito Al-15% de rejeito de minério de manganés, sinterizado a 550°C.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 29 - Compdsito Al-15% de rejeito de minério de manganés, sinterizado a 600°C.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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J& no caso das amostras contendo 10% de residuos, Figuras 26 e 27, pode-se notar que
a amostra sinterizada a 600°C apresentou maior densidade de pontos escuros. Nas figuras 28 e
29 podem ser observadas as amostras contendo 15% de residuos, apresentando matrizes bem

semelhantes e nenhuma tendéncia a aglomeracéo do reforco.

Analisando as Figuras 24 a 29, obtidas por MEV, é possivel notar a quantidade
crescente de particulas de reforco nas amostras. Outro detalhe interessante que pode ser
observado foi a geometria, orientagdo e tamanho das particulas, todos muito diversos.
Puderam ser observadas particulas mais arredondadas, outras alongadas e algumas bastante
angulosas, e que a matriz de aluminio circundou todas estas, indicando uma boa incorporagéo

de ambos 0s materiais.

As particulas de refor¢o sdo nitidamente diferentes entre si, tanto em composi¢do
quanto em formato, e as Figuras 30 a 36 representam as imagens e os pontos que foram
analisados por MEV/EDS. Nesse tipo de analise a presenca de elementos mais leves, como o
oxigénio, sdo indicados em propor¢cbes muito menos precisas que os demais elementos

quimicos.

Pode ser notado que Mg, Si, Ca e Fe foram encontrados em todas as amostras, pois sdo
elementos presentes no minério de manganés silico-carbonatado utilizado neste trabalho.
Além disso, o Mg possui uma grande afinidade com o Mn, por conta de seus nimeros

atdbmicos proximos, sendo facilmente encontrados juntos na natureza.
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Figura 30 - Compésito com 5% de rejeito de minério de manganés sinterizado a 550°C e
analise da microrregido por EDS.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Na microrregido da Figura 30, os elementos de maior destaque foram o aluminio, o

Electron Image 1

manganés e o silicio. Foi notado um pico de calcio no ponto 5 (Spectrum 5).
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Figura 31 - Composito com 5% de rejeito de minério de manganés sinterizado a 600°C e

andlise da microrregido por EDS.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 32 - Compo6sito com 10% de rejeito de minério de manganés sinterizado a 550°C e

analise da microrregido por EDS.
Fonte: Pesquisa direta (2021).



Electron Image 2

I Spectrum 1
E <]
400 Si [ ]
] Weight % 60%
300
3
A
200
100
19
i
LI L L B L B L L L B B
250um 5 10 15 keV/
] [si B Mn
I Spectrum 2 J I spectrum 3
] " wn IERERERT B vn EEEEEN
] [ir] o EEmE o
100~ si ca I
] Mg B Mg I
h Fe MBS Fe
b Weight % 50% Al
N < NEAREN
3 Weight % 60%
-
50—
1 1w
J [n)
T T T T T [ T P P T T [T T T T T T T Ty T T
5 15 keV/ keV]
I Tl W Spectrum 4 7 Spectum S
] Al o HEEEN
q o | | si I
] Weight % 60% Mg
1000 ca l
] Fe W
] Mn
N  HEARN
@ ] Weight % 50%
-
500
LIS L L B I B B L B L B | LN L L L |
[ 5 10 15 keV)

Figura 33 - Composito com 10% de rejeito de minério de manganés sinterizado a 600°C e
andlise da microrregido por EDS.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Observa-se na Figura 34 a analise de uma das particulas mais claras que apareceram

em quase todas as imagens obtidas por MEV/EDS e, pelos resultados indicados no

espectrograma, conclui-se que, muito provavelmente, é uma particula de diéxido de zirconio,

ZrOs.
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Figura 34 — Microparticula no compésito com 10% de rejeito de minério de manganés sinterizado a
600°C e analise da microrregido por EDS.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Electron Image 3

] 7 Spectrum 1
400 ] o
E Si
b Weight % 60%
300
3
z
9200
100
oL
250um [ 5 10 15 keV/
] 17 Spectrum 2 ] @ I Spectrum 3
] o Al
4 hn I (o]
b si Weight % 60%
100 a e m—
i Ca
1 Fe
] Mg
3 A Ti
- v
] Weight %
50
[ 5 10 15 keV) 0 5 10 15 keV]
] I Spectrum 5 @ 7 spectrum 8
b vn IR o HEEEN
7] o I 200 A -
e si si .
100-] Fe g K
b Mg Fe
1 & 150 Mg
] Weight % 50% Na
% g — | Mn
T4 T '
£ 3 § u
1 100 Weight % 50%
50
LI L L B I B B L L L B L B
[ 5 10 15 keV) 0 5 10 15 keV]

Figura 35 - Compo6sito com 15% de rejeito de minério de manganés sinterizado a 550°C e
analise da microrregido por EDS.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 36 - Composito com 15% de rejeito de minério de manganés sinterizado a 600°C e
andlise da microrregido por EDS.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Observou-se, no geral, fases muito ricas em aluminio devido a matriz do composito. Ja
para o reforco, pode-se notar principalmente 0 manganés, o silicio €, em menor grau, o célcio,

devido a composi¢do mineralédgica do reforco utilizado.

As fases também puderam ser confirmadas por mapeamento de regides por elementos
especificos, reforcando os resultados das outras andlises realizadas. As imagens das regides,

além de seus respectivos espectros podem ser observadas nas Figuras 37 a 42.

Para facilitar a analise e a comparagdo das imagens foram estabelecidas cores que
podem ser facilmente distinguidas para cada elemento. A saber: azul ciano para o aluminio;
roxo para 0 manganés; flcsia para a prata; verde para o potassio; verde-folha para o silicio, e
laranja para o césio. O césio, por ndo ter sido identificado em nenhuma outra anélise até aqui,

foi considerado como um ruido durante o ensaio.
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Figura 37 - Mapa e analise quimica EDS do compdsito com 5% de rejeito de minério de manganés, sinterizado a
550°C.

Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 38 - Mapa e analise quimica EDS do compdsito com 5% de rejeito de minério de manganés, sinterizado a
600°C.

Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 39 - Mapa e analise quimica EDS do composito com 10% de rejeito de minério de manganés, sinterizado
a 550°C.

Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 40 - Mapa e analise quimica EDS do compdsito com 10% de rejeito de minério de manganés, sinterizado

a 600°C.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 41 - Mapa e anélise quimica EDS do compdsito com 15% de rejeito de minério de manganés, sinterizado

a 550°C.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 42 - Mapa e analise quimica EDS do composito com 15% de rejeito de minério de manganés, sinterizado

a 600°C.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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4.7 Andlise de imagem para determinacdo da porcentagem de porosidade

Podem ser observadas as imagens das secOes transversal e longitudinal para cada
condigéo de trabalho nas Figuras 43 a 48. Como era de se esperar, 0 aumento da porcentagem
de finos de minérios de manganés é facilmente notado pelo aumento das regides mais escuras
na ordem em que as figuras sdo exibidas. Também pode ser percebido que as imagens do

embutimento transversal apresentaram maior porosidade.

a)  Reforco \

/'

Matriz

Figura 43 — Amostras com 5% de finos sinterizadas a 550°C: a) longitudinal e b) transversal. Aumento
de a) 200x e b) 100x.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Figura 44 - Amostras com 5% de finos sinterizadas a 600°C: a) longitudinal e b) transversal. Aumento
de a) 200x e b) 100x.

Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Pela andlise das imagens é possivel notar os diferentes tamanhos de particulas,
corroborando com os resultados apresentados no item 4.1. Uma grande variedade de formatos
também pode ser percebida, como particulas alongadas e particulas arredondadas, que podem
ser observadas na Figura 44 (b).

Figura 45 - Amostras com 10% de finos sinterizadas a 550°C: a) longitudinal e b) transversal.
Aumento de a) 200x e b) 100x.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Figura 46 - Amostras com 10% de finos sinterizadas a 600°C: a) longitudinal e b) transversal.
Aumento de a) 200x e b) 100x.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 47 - Amostras com 15% de finos sinterizadas a 550°C: a) longitudinal e b) transversal.
Aumento de a) 200x e b) 100x.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Figura 48 - Amostras com 15% de finos sinterizadas a 600°C: a) longitudinal e b) transversal.
Aumento de a) 200x e b) 100x.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Pela analise das Figuras 43 a 48 é possivel concluir que o reforco ndo apresentou
tendéncia a aglomeracdo, até mesmo nas amostras com maior porcentagem em peso de
reforco. Contrariamente, trabalhando com reforco de alumina em matriz também de aluminio,
Rahimian, Parvin e Ehsani (2010) observaram a tendéncia de formacdo de aglomerados em

suas amostras com 20% em peso de reforco.

A menor porosidade na secc¢do longitudinal foi observada nas amostras reforcadas com
5% de finos de minério de manganés sinterizadas a 600°C, que também apresentaram a maior
porosidade na seccdo transversal média dentre todas as amostras sendo, inclusive, bem maior
que sua porosidade longitudinal, como pode ser observado nas Figuras 49 e 50. As amostras
com 15% de finos sinterizadas a 600°C apresentaram a maior porosidade na seccao

longitudinal. Esse fendbmeno é semelhante ao observado por Ferreira (2017) e Akbari,
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Baharvandi e Mirzaee (2014), em que a maior porosidade acompanhava as amostras com

maior volume de reforgo.

(¥ ]
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Porosidade (%)
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Figura 49 - Porcentagem de porosidade longitudinal

Fonte: Pesquisa direta (2021).

Reforcando as analises das imagens obtidas por meio de MEV, pode ser observado

que as amostras contendo 5% em peso de reforco sinterizadas a 550°C foram mais porosas

que as sinterizadas a 600°C, situacdo que se inverteu para as outras proporcoes.

Porosidade (%)

1.0

0.0

550°C

600°C

10 15

Finos de minério de manganes (%)

Figura 50 - Porcentagem de porosidade transversal.

Fonte: Pesquisa direta (2021).
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A queda brusca na porosidade da seccdo transversal da amostra contendo 15% de finos
sinterizada a 600°C pode significar uma melhor homogeneidade na se¢do analisada, quando

comparada as outras amostras.

4.8 Ensaios de compressao

As curvas obtidas nos ensaios de compressdo dos compositos, para cada condicdo de
trabalho, podem ser vistas nas Figuras 51 e 52. Nota-se pela forma das curvas que o
comportamento das amostras foi tipicamente ductil, o que é evidenciado pela alta deformacéo
que os corpos de prova sofreram. Tal fato é devido a predominancia do aluminio na amostra.
As curvas foram tracadas até 50% de deformacdo do corpo de prova, uma vez que, a partir

desse ponto, 0 comportamento do grafico ndo se altera e a regido elastica fica camuflada.
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Figura 51 - Aspecto das curvas tensdo x deformacdo dos compositos sinterizados a 550°C: a) Al puro, b)
Al-5% de finos, ¢) Al-10% de finos e d) Al-15% de finos.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Pode-se notar que as amostras contendo 5 e 15% de finos de minério de manganés

apresentaram um sensivel ganho de resisténcia mecénica quando comparadas ao aluminio
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puro. As amostras contendo 10% de finos apresentaram uma maior inclinagdo proximo a
40% de deformacéo, sugerindo um maior ganho de resisténcia mecanica. E notavel também
que o ponto de transicdo da deformacdo elastica para a plastica € menos pronunciado na
amostra de aluminio puro e na amostra contendo 5% de finos. O limite de escoamento das
amostras contendo 10 e 15% de finos de minério de manganés é nitidamente mais alto que das

outras amostras.
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Figura 52 - Aspecto das curvas tensdo x deformacdo dos compositos sinterizados a 600°C: a) Al puro, b) Al-5%
de finos, ¢) Al-10% de finos e d) Al-15% de finos.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

As amostras de aluminio puro mostraram comportamento muito semelhante em ambas
as temperaturas de sinterizacao, tendo a sinterizada a 600°C uma resisténcia mecanica pouco
maior. As amostras contendo 5% de finos apresentaram uma resisténcia mecanica
sensivelmente maior quando sinterizadas a 600°C, enquanto as de 10% sinterizadas na mesma
temperatura se mostraram muito mais resistentes do que as sinterizadas na menor temperatura.
Por fim, as amostras contendo 15% de finos, sinterizadas a 600°C, apresentaram resisténcia
mecanica sensivelmente menor que as sinterizadas a 550°C, sendo o inverso do observado

para as amostras de aluminio puro.
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A tensdo de escoamento foi calculada utilizando os dados das figuras anteriores e 0s
resultados para cada amostra, a média e o desvio padrdo para cada condicdo de trabalho, pode

ser vista na Tabela 9, para ambas as temperaturas de sinterizacao.

Tabela 9 - Limite de escoamento médio para as diferentes condicdes de
trabalho (MPa).

% de minério de

manganés 550°C 600°C
0 33,97 + 6,20 31,85+ 3,27
5 32,44 +2,98 35,94 + 10,57
10 75,33 + 8,83 69,08 + 31,29
15 60,65 + 32,24 40,74 £ 7,96

Fonte: Pesquisa direta (2021).

Pode ser notado que o limite de escoamento das amostras foi maior para a sinterizacéo
a 550°C, exceto para 5% de finos de residuos de minério de manganés. Os resultados obtidos
seguem o gue foi apontado nos estudos de Rahimian, Parvin e Ehsani (2010), para compdsitos
com matriz de aluminio reforcado com alumina, no qual a adi¢do de reforco melhorou as

propriedades mecanicas das amostras estudadas.

O limite de escoamento das amostras reforcadas com 5% de finos de minério de
manganés ficou muito proximo do limite de escoamento das amostras de aluminio puro. No

entanto, quando sinterizadas a 550°C notou-se uma sensivel queda em seu valor.

O maior valor do limite de escoamento foi observado nas amostras contendo 10% de
finos de minério de manganés, em ambas as temperaturas de sinterizacdo. Comparando com
as amostras de aluminio puro, o aumento foi de 121,8%, para as amostras sinterizadas a

550°C, e de 116,9%, para as amostras sinterizadas a 600°C.

Assim como observado por Rahimian, Parvin e Ehsani (2010) em seus estudos, as
amostras analisadas no presente trabalho apresentaram um aumento progressivo da resisténcia
mecanica, que atingiu seu pico na propor¢do intermedidria. Pode-se atribuir a reducdo na
resisténcia mecéanica das amostras contendo 15% de refor¢o a maior presenca de porosidade,

0 que também foi observado pelos autores supracitados.

Para as amostras sinterizadas a 550°C, Tabela 10 e Figura 53, as amostras com 10% de

finos de minério de manganés apresentaram maior resisténcia mecéanica em todas as
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deformacgdes do que as outras proporgdes, 0o que pode ser explicado pelo barramento das
discordancias ser mais efetivo do que nas amostras com 5%. A maior porosidade pode ter
causado a fragilizacdo nas amostras com 15% de finos de minério, fato que as tornou menos
resistentes que as amostras com 10%. Para todas as deformacdes, nota-se que 0s compositos

adquiriram maior resisténcia mecéanica dos que as amostras de aluminio puro.

A ordem dos valores de tensdo, para as deformacdes de 5, 10, 20 e 30% decresceu na
seguinte sequéncia: 10% de finos, 15%, 5% e aluminio puro. Para a deformacdo de 40%, as
amostras contendo 15% de finos, a tensdo foi menor do que para as amostras contendo 5%,

ficando na seguinte ordem decrescente: 10% de finos, 5%, 15% e aluminio puro.

Tabela 10 - Tensdo versus porcentagem de finos de minério de manganés nos compositos sinterizados a
550°C.

Deformagio (%)  Al-0% (MPa)  Al-5% (MPa)  Al-10% (MPa)  Al-15% (MPa)

5 33,76 + 5,82 42,21 +6,45 51,98 + 11,93 50,68 + 12,43
10 50,78 £7,31 64,53 + 11,01 85,01 + 10,76 78,83+ 17,70
20 77,12 + 9,68 95,94 + 13,20 116,17+ 11,18 102,29 + 23,99
30 105,72 + 9,43 121,52 + 15,15 139,62+ 14,26 122,53 + 25,89
40 135,32 +11,38  153,61+19,82 169,56 +20,16 142,50 + 28,24

Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 53 - Tensdo versus porcentagem de finos de minério de manganés nos compdsitos sinterizados a
550°C.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Na Tabela 11 e Figura 54 podem ser observados os valores de tensdo para as amostras
sinterizadas a 600°C. Para a deformacdo de 40%, nas amostras com 10% de finos de minério
de manganés, a tensdo atingida foi muito maior que a tensdo para 15%, fato que pode ser
explicado pela fragilizacdo destas, devido a maior porcentagem de fase dispersa, além da
maior dificuldade (comparada as amostras com 10% de finos) de adesdo na matriz por conta
da maior presenca de particulas com grande area de interface e, consequentemente, maior
porosidade. Este fato é reforcado pela percep¢do de que as amostras de 5% serem
sensivelmente mais resistentes que as de 15%, uma vez que as amostras com 5% de finos
possuem menor porcentagem de fase dispersa possibilitando, uma matriz mais continua € um

maior encruamento.

Para as menores deformacoes, as tensdes para as amostras com 5 e 15% de finos de
minérios de manganés foram bem préximas, porém, a partir de 20% de deformacdo a

diferenca passou a ser bem maior, evidenciando o fato explicado anteriormente.

A ordem dos valores de tensdo, para as deformacdes de 5 e 10% decresceu na seguinte
sequéncia: 10% de finos, 15%, 5% e aluminio puro. Para as deformacdes de 20, 30 e 40%, a
ordem de decrescimento da tensdo foi: amostras contendo 10% de finos, 5%, 15% e aluminio

puro. Ou seja, para todas as propor¢des com reforco de residuos de minério de manganés, a



tensdo para deformacdes especificas superou as tensdes do aluminio puro, denotando véarios

niveis de aumento de resisténcia mecanica.

Tabela 11 - Tensao versus porcentagem de finos de minério de manganés nos compasitos sinterizados a

600°C.

Deformacao (%)

Al-0% (MPa)

Al-5% (MPa)

Al-10% (MPa)

Al-15% (MPa)

5 32,63 3,43 41,30 £ 7,27 57,09 + 16,87 44,44 £ 5,08
10 48,47 £ 7,15 63,40 £ 12,10 86,54 £ 26,99 64,42 £ 7,45
20 75,24 £ 9,69 96,16 = 16,26 119,80 + 32,72 88,18 + 11,08
30 103,45+ 11,49 126,98 + 19,00 149,63 + 40,67 107,88 + 13,80
40 130,72 £ 13,13 161,56 + 25,35 192,06 + 54,20 129,37 £ 17,70
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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Figura 54 - Tensdo versus porcentagem de finos de minério de manganés nos compositos sinterizados a

600°C.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Dentre todas as condi¢cdes de trabalho analisadas, a que apresentou uma maior
resisténcia mecanica foi o compdsito com 10% de finos de minério de manganés, sinterizado
a 600°C. A quantidade de particulas de reforco e a temperatura de sinterizacdo foram

combinadas para barrar as discordancias com maior eficiéncia que as amostras com 5%, e
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permitiram uma matriz com menos porosidade e fragilidade que as amostras com 15% de

finos de minério.

A carga de 25kN resultou em tens6es de quase 880MPa em algumas amostras. Como
foi dito, os graficos de tensdo versus deformacdo foram tracados até 50% de deformacéo de
cada amostra, entretanto algumas delas deformaram até mais de 80%, o que resultaria em
graficos com baixa resolucdo, de dificil analise. Os aspectos finais das amostras apos 0s

ensaios podem ser observados nas Figuras 55 a 57.

Figura 55 - Aspecto geral das amostras apds a compressdo.
Fonte: Pesquisa direta (2021).

Figura 56 - Aspecto geral das amostras
ap0s a compressao.
Fonte: Pesquisa direta (2021).



Figura 57 - Aspecto geral das
amostras apds a compressao.
Fonte: Pesquisa direta (2021).
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5 CONCLUSOES

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

Foram obtidos, com sucesso, compositos com matriz de aluminio reforcados com

diferentes propor¢des massicas de finos de minério de manganés.

Todas as amostras obtidas apresentaram ganho de massa e de volume apoés a
sinterizacdo. Foi observado que o0 maior ganho de massa ocorreu em todas as amostras
sinterizadas a 600°C, sendo o maior valor (1,15 + 0,59)% para as amostras contendo 5% de
residuos de minério de manganés. N&o pbde ser observada uma relacdo clara para o ganho de

massa e as proporc¢des de mistura.

Apds a sinterizacdo, os valores de densidade de todas as amostras reduziram. Foi
observado o maior valor nas amostras com 10% de finos de minério de manganés, (2,34 +
0,04)g/cm? sinterizadas a 550°C e (2,31 + 0,17)g/cm? sinterizadas a 600°C, seguidas pelas
amostras com 15% de finos, sinterizadas a 550°C. Assim como nos estudos de Ferreira
(2017), todas as proporcOes apresentaram densidade superior a das amostras de aluminio

puro.

Nas andlises por MEV, pbde se observar uma grande variedade de orientacdes,
tamanhos e geometrias das particulas incorporadas no aluminio, uma boa densificacdo das
amostras, apresentando matriz continua e mostrando que nenhuma propor¢do de mistura
tendeu a formar aglomerados. As amostras contendo 15% de finos de minério de manganés
apresentaram maior porosidade, tanto na matriz de aluminio quanto nas interfaces entre a

matriz e as particulas maiores.

Os valores de porosidade da secdo longitudinal das amostras aumentaram com a
porcentagem dos finos de minério de manganés, chegando ao seu maximo nas amostras
contendo 15% de finos, sinterizadas a 600°C. Os resultados variaram de (1,25 £ 0,17)% para
as amostras contendo 5% de finos de minério de manganés sinterizadas a 600°C até (3,02 +

0,83)% para as amostras contendo 15% de reforco sinterizadas a 600°C.

As amostras contendo 10% de finos de minério de manganés apresentaram 0 maior

limite de escoamento, com aumentos de 121,8%, para a sinterizagdo a 550°C, e de 116,9%
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para a sinterizacdo a 600°C, quando comparadas ao aluminio puro. Para todas as amostras, 0
maior limite de escoamento foi observado nas sinterizadas a 550°C.
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