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“A persisténcia é o menor caminho do éxito”.

Charles Chaplin



RESUMO

A partir da necessidade mundial de reduzir o impacto ambiental provocado pela
explotacdo mineral, é fundamental aproveitar os residuos provenientes da mineracdo que
possuem pouco valor econdmico. Nesse sentido, o presente trabalho busca uma forma de
viabilizar a utilizacdo de residuos de minério de manganés como reforco para compositos de
matriz de aluminio. Foi realizada a homogeneizacdo da mistura dos p6s de aluminio e residuos
de minério de manganés, em propor¢do massica de 10%, em gral de agata durante 1h. Em
seguida, foi feita a compactacdo do pé de aluminio puro e da mistura dos dois pds com pressdo
de compactacdo de 250MPa. As amostras verdes foram submetidas ao processo de sinterizacdo
em forno tubular sob atmosfera de argonio nas temperaturas de 590°C, 600°C e 610°C, com
taxa de aquecimento de 5°C/min durante 2h. As caraterizacOes realizadas neste trabalho foram
feitas por microscopia Optica (MO), perda de massa, densidade geométrica, ensaios de
compressdo e microdureza Vickers, posteriormente foi realizada uma analise estatistica dos
resultados. Os compdsitos obtidos apresentaram microestrutura homogénea e resisténcia
mecéanica maior que do aluminio puro sinterizado nas mesmas condigdes de trabalho. De modo
geral as amostras de comp0sitos se tornaram mais resistentes a compressao quando comparados
com o aluminio puro. Sendo que para a temperatura de 600°C, houve um ganho de resisténcia
mecanica de 23% em relacdo ao aluminio. Para todas as propriedades analisadas, os valores de
variancia e coeficiente de variagdo encontrados foram baixos, menor que 15%, apontando uma

boa homogeneidade das amostras e dos dados obtidos.

Palavras-chave: aproveitamento de residuos, sinterizacdo, compdsitos com matriz de

aluminio, residuo de minério de manganés.



ABSTRACT

Based on the global need to reduce the environmental impact caused by mineral exploration, it
is essential to reuse mining waste that has little economic value. In this sense, the present work
aims a way to enable the use of manganese ore residues as reinforcement for aluminum matrix
composites. The mixture of aluminum powders and manganese ore residues was homogenized,
in a mass proportion of 10%, in agate mortar for 1h. Then, the pure aluminum powder was
compacted and the two powders were mixed with a compaction pressure of 250MPa. The green
samples were submitted to the sintering process in a tube furnace under an argon atmosphere
at temperatures of 590°C, 600°C and 610°C, with a heating rate of 5°C/min during 2h. The
characterizations were made by the optical microscopy (OM), mass loss, geometric density and
Vickers microhardness and compression tests. Finally, a statistical analysis of the results was
done. The composites obtained showed a homogeneous microstructure and higher mechanical
strength than pure sintered aluminum under the same working conditions. In general, the
composite samples became more resistant to compression when compared to pure aluminum.
For the temperature of 600°C, there was a gain in mechanical strength of 23% in relation to
aluminum.For all the properties analyzed, the values of variance and coefficient of variation
found were low, less than 15%, indicating a good homogeneity of the samples and the data
obtained.

Key-words: waste recovery, sintering, aluminum matrix composites, manganese ore waste.
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1 INTRODUCAO
1.1  Formulacéo do Problema

De acordo com os dados do Departamento de Transformacdo e Tecnologia Mineral
(DTTM) e Secretaria de Geologia, Mineragédo e Transformagdo Mineral (SGM), publicado pelo
Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica (IBGE) em abril de 2020, o setor mineral foi
responsavel por 2,47% e 2,44% do produto interno bruto (PIB) brasileiro em 2017 e 2018,
respectivamente. Este cenario ocorre devido a grande demanda de matéria prima para a
producéo de bens de consumo.

O Instituto Brasileiro de Mineracdo — IBRAM (2016) salientou a importancia da gestao
e manejo de rejeitos de mineracdo que tem a sua principal probleméatica devido ao agravamento
do extrativismo dos recursos minerais ao longo dos anos. Nesse panorama, 0 acumulo de
rejeitos, que na maioria das vezes sdo impréprios para uso, e ndo possuem valor comercial
acarretam no armazenamento desses residuos em barragens que por sua vez podem causar
grandes impactos ambientais e sociais quando ndo monitorados corretamente.

Nessa problematica busca-se o aproveitamento de rejeitos de forma sustentavel a fim de
atenuar os danos ao meio ambiente. O manganés é considerado um elemento essencial no
processo de fabricacdo de ligas metalicas combinado especialmente com o ferro, na producao
deaco, e pode ser utilizado ainda em ligas de cobre, zinco, aluminio, estanho e chumbo.

Os materiais compositos sdo uma combinacdo de dois ou mais micro ou macro
constituintes que diferem na forma e na composicao quimica e, em sua esséncia, sao insoluveis
uns nos outros (SIJO;JAYADEVAN, 2016). De maneira geral, um compdsito pode ser
considerado como qualquer material multifasico que exibe uma proporcéo significativa das
propriedades de ambas as fases, de modo que é obtidaa melhor combinacdo de propriedades,
tais como, rigidez, tenacidade e resisténcia mecéanica, quase sempre aliadas a leveza dos
produtos obtidos (CALLISTER, 2012).

Nos projetos de materiais compositos, sdo combinados varios tipos de materiais, tais
como, metais, cerdmicas e polimeros para produzir uma nova geracdo de materiais com
propriedades superiores as dos materiais constituintes (ASKELAND; PHULE, 2008;
CALLISTER, 2012). Neste contexto, ocorre a combinacdo de uma fase continua, denominada
de matriz, associada a uma ou mais fases dispersas, chamadas de reforco. Assim, as fases de

reforco podem ser em formas de particulas, fibras, etc. As propriedades dos compoésitos sao



funcéo das propriedades das fases constituintes, de suas quantidades relativas e da geometria
dafase dereforco (LEVY NETO; PARDINI, 2006; CALLISTER, 2012).

De acordo com Levy Neto e Pardini (2006), as matrizes metalicas para compositos séo
as mais utilizadas devido as suas peculiaridades atrativas, como resisténcia a corrosao, alta
resisténcia mecénica, tenacidade a fratura, boa condutividade térmica entre outras. Nesse
contexto, os autores salientam que particularmente o aluminio se destaca como um metal
comumente empregado na fabricacdo de material compdsito, devido a sua baixa massa

especifica e boa adesdo com os agentes de reforco.

Varios trabalhos tém sido realizados em compdsitos com matriz de aluminio, este
trabalho tem como objetivo a utilizagdo de ferramentas estatisticas, tais como, média, mediana,
desvio padrdo e analises de variancia nos resultados dos valores de ensaios de microdureza
Vickers e ensaios de compressdao de um compdsito de matriz metélica de aluminio reforcado

com residuo de minério de manganés. Tem-se entdo a seguinte pergunta problema:

Como as funcdes estatisticas podem auxiliar na discussdo de dados dos ensaios
mecénicos de um compdsito de matriz metélica de aluminio reforgado com residuo de

minério de manganés?

1.2 Justificativa

Muitas aplicagdes tecnoldgicas exigem materiais com combinacGes de propriedades que
ndo sdo encontradas em materiais metalicos. Ao invés de desenvolver um novo material que
pode ou ndo ter propriedades desejadas para uma determinada aplicacdo, modifica-se um
material ja existente, através da incorpora¢do de outro componente. Sendo assim, de acordo
com Mishra (1999), para a fabricacdo de materiais compositos ¢ necessério combinar as
propriedades mecanicas de dois ou mais componentes a fim obter um novo material capaz de
apresentar propriedades melhoradas. Uma excepcional combinagdo de propriedades faz do
aluminio um dos materiais mais versateis utilizados na engenharia. A ideia basica ¢ combinar
a excelente ductilidade e conformabilidade da matriz metéalica com a elevada resisténcia dos
materiais de reforco (MISHRA et al, 1999).

O presente trabalho busca uma forma de aproveitar residuo de mineragdo como reforco
para compositos de matriz metalica de aluminio, correlacionando as condigdes de trabalho

utilizadas na preparagdo do material com as propriedades mecanicas apresentadas pelos



mesmos. Desta forma, almeja-se uma inovacéao tecnoldgica para aplicacdo de um novo tipo de
material, diminuicdo do impacto ambiental pelos residuos da mineracdo, protecdo a salde
humana pela diminuicdo de finos suspensos no ar nas regides das mineradoras e, finalmente,

economia de matéria-prima.
1.3  Objetivos
1.3.1 Geral

Analisar as propriedades mecéanicas de um composito de matriz metalica de aluminio

reforcado comrejeito de minério de manganés utilizando analises estatisticas como ferramentas.
1.3.2 Especificos

e Realizar um estudo bibliografico sobre materiais compadsitos, principalmente aqueles
com matriz de aluminio e ferramentas estatisticas que avaliem as influéncias das
condicdes de trabalho sobre as caracteristicas dos compdsitos;

e Elaborar um procedimento metodoldgico para obter amostras de aluminio puro e
amostras de compositos de aluminio com residuo de minério de manganés por
sinterizagdo em atmosfera de argonio;

e Caracterizar de forma microestrutural, fisica e mecénica as amostras obtidas.

e Realizar analise estatistica dos dados obtidos de microdureza Vickers e ensaios de

compressdo para comparar as amostras.
1.4 Estrutura do Trabalho

O trabalho serd dividido em cinco capitulos. No primeiro capitulo é apresentada a
introducdo, a justificativa para a realizacdo do trabalho e seus objetivos geral e especificos.O
segundo capitulo trata da revisdo da literatura dos conceitos, estudos existentes e uso de
ferramentas estatisticas na avaliacdo das propriedades mecénicas de materiais compdsitos com
matrizes de aluminio. Ja o terceiro capitulo descreve os materiais e métodos utilizados para
obtencdo e caracterizagdo das amostras deste trabalho. Os resultados obtidos dos ensaios de
microdureza Vickers e ensaios de compressao, assim como a discussdo e as analises estatisticas
sdo apresentados no quarto capitulo. Por dltimo, o quinto capitulo aborda as conclusdes
observadas de acordo com o0s objetivos apresentados inicialmente e também as perspectivas

para trabalhos futuros.



2 REVISAOBIBLIOGRAFICA
2.1 Materiais compositos

O compdsito é definido como qualquer material multifasico que possua uma proporcao
significativa das propriedades de ambas as fases que o constitui, obtendo-se assim uma melhor
combinacdo das propriedades (CALLISTER, 2012). Vale ressaltar que tais caracteristicas nao
sdo apresentadas por nenhum dos componentes isoladamente. Diferentes materiais podem ser
combinados microscopicamente. No caso de ligas metalicas o material resultante é

macroscopicamente homogéneo.

Os materiais compositos sdo compostos por uma fase denominada matriz e uma fase
dispersa. A fase matriz é continua e envolve todaa fase dispersa. Em geral, a fase matriz do
composito apresenta maior tenacidade e ¢ a fase responséavel por transmitir os esforcos para a
fase dispersa. Ja a fase dispersa é uma fase descontinua, que é responsavel por absorver o
esforco que ¢ transmitido pela fase matriz, também chamado de agente estrutural
(CALLISTER, 2012).

Os compésitos sdo definidos com relagdo aos tipos de matrizes que apresentam e sao
classificados em Compositos de Matriz Metalica (CMM), os Compdsitos de Matriz Polimérica
(CMP) e os Compositos de Matriz Ceramica (CMC). Dentre os CMM existe uma classificacdo
guanto ao reforco ser continuo ou ndo, ou ainda quanto ao reforgco ser ceramico ou metéalico
(METALS HANDBOOK, 2001; CALLISTER, 2012). Na Figura 1 estédo apresentados os tipos

de reforcos para materiais compdsitos e suas subdivisoes.

Compésitos

I

| l

‘ Reforgado com particulas ‘ ‘ Refor¢ado com fibras ‘ ‘ Estrutural ‘
|

[— 1

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

Alinhado Orientado

aleatoriamente

}

Figura 1 - Classificacdo dosvarios tipos de compdsitos.
Fonte: Adaptado de Callister (2012)

A partir das fases matriz e reforco, pode-se trabalhar com as proporgdes, e/ou as
caracteristicas de cada uma para atingirem as propriedades requisitadas, como por exemplo:

maior resisténcia mecanica, resisténcia a temperatura, maior dureza, flexibilidade, entre outras.



Nas regides que separam essas fases (as chamadas interfaces) temos propriedades diferentes
das outras duas fases, abrindo assim um leque muito abrangente de possibilidades (LEVY
NETO; PARDINI, 2006).

2.2 Compositos de Matriz Metalica

Os CMM geralmente consistem em uma matriz leve reforcada por particulas ou fibras
curtas de um material duro. A maioria dos CMM tradicionalmente desenvolvidos sdo
compostos de uma matriz de liga de Al e/fou Mg com fases de reforco de material ceramico
fragil, como SiC e/ou Al203(GONZAGAetal., 2020).

Pardini (2006) afirma que o aluminio ¢ um elemento que ocupa uma posicéo de destaque
quando o assunto € obtencdo de compositos de matriz metalica. Uma das principais
caracteristicas que o coloca em tal posicao é a sua ductilidade e leveza, quando comparado ao
aco. A adicédo de reforcos particulados na matriz de aluminio tem uma importante relevancia,
uma vez que o reforco particulado influencia positivamente na estabilidade térmica e na
melhora daresisténcia ao desgaste em relagdo a matriz. Diversos processos de fabricacdo tém
sido utilizados no desenvolvimento desses compositos, dentre eles o processo de sinterizacdo
(LEVY NETO; PARDINI, 2006).

Chauhan (2018) declara que existem dois métodos de processamento comumente
utilizados para produzir CMM a base aluminio reforcado com particulas: técnicas de
processamento por fase liquida e por fase sélida. E notavel o aumento progressivo do niimero
de aplicacbes de CMM. No caso dos CMM o critério de selecdo para o material de reforco
ceramico inclui propriedades como: médulo de elasticidade, limite de resisténcia a tracéo,
densidade, temperatura de fusdo, estabilidade térmica, compatibilidade com a matriz,
coeficiente de expansdo térmica, tamanho e forma, e custos (PANWAR; CHAUHAN, 2018).

Devidoa principal aplicacdo ser estrutural e assim se buscar estruturas mais leves e mais
resistentes, 0s metais que tem sido mais utilizados como matrizes sdo aqueles que apresentam
baixas densidades, dentre outras caracteristicas, tais como ligas de aluminio, titanio, niquel,
magnésio, cromo e molibdénio (MOURISCO, 1995).



2.3  Compdsitos de Matriz Polimérica

Ishai (2006), explica que os reforgos mais usados nos CMP s&o as fibras longas e curtas.
O autor salienta que as mais conhecidas sdo: fibras de carbono, fibras de vidro, fibras de
whiskers de SiC, fibras de alumina, fibras de aramida (polimero, como nylon e kevlar), fibras
de boro, nitreto de silicio e fibras de borosilicatos (fibra de boro revestida de SiC). Ishai (2006)
destaca a existéncia de uma uma grande variedade de formas para alguns tipos desses reforgos
como é o caso do kevlar e das fibras de carbono. Assim pré-formas podem ser pré-fabricadas
com geometrias mecanicamente adequadas para serem posteriormente utilizadas como reforgos
da matriz polimérica. As resinas utilizadas nos CMP sdo muito variadas sendo que as mais
utilizadas séo: epoxi, polisulfonicas, polifenilsulfnicas, poliamidicas e fenolicas (estas duas
ultimas para temperaturas mais altas). Os processos de fabricacdo destes compositos sdo via
extrusdo da mistura resina-reforgo, injecdo da resina numa pré-forma ou por compressao em

matriz fechada onde os reforcos ja estdo presentes (DANIEL; ISHALI, 2006).
2.4  Compdsitos de Matriz Ceramica

Schmidt (2004) destaca o concreto como 0 compdsito de matriz cerdmica mais comum
e asua aplicacdo na construcao civil. O material tem como caracteristica uma matriz de silicato
reforgada por particulas (pedras) e/ou fibras metalicas (vergalh&o). O autor citado ainda afirma
gue os compdsitos de matriz ceramica mais avancados tém suas aplicacdes em temperaturas
mais altas em que os metais ndo conseguem manter a resisténcia mecanica. O autor expde 0S
principais problemas dos CMC, sendo eles a fragilidade a solicitaces mecanicas e impactos a
temperatura ambiente, a alta sensibilidade a choques térmicos e a baixa condutibilidade térmica.
No entanto, esses compdsitos quando aquecidos adequadamente, ndo apresentam os problemas
acima citados e em muitos casos sdo ducteis e plausiveis de se deformarem plasticamente
(SCHMIDT et al., 2004).

2.5  Sinterizacdo

O objetivo do processo de queima € reduzir a quantidade de poros do material inicial,
acompanhada por um “encolhimento” e uma ligagao forte entre particulas adjacentes. Consiste
no aquecimento dos materiais compactados a temperaturas elevadas, porém abaixo do ponto de
fusao doprincipal constituinte. As variaveis envolvidas no processo desinterizagao sao: tempo,
temperatura e atmosfera (CHIAVERINI, 1992). Os mecanismos primarios envolvidos na

sinterizagao estao ligados com os fenomenos de transporte de massa, como a difusao (no estado



solido, principalmente) e o fluxo viscoso, que sao processos termicamente ativados. Vale
ressaltar que o ambiente em que ocorre a sinterizagao também afeta as propriedades do produto

final, o que pode ser controlado através do emprego das chamadas “atmosferas protetoras”
(CHIAVERINI, 1992; RICHERSON, 1992).

De acordo com Richerson (1992), a atmosfera (composi¢cdo do gas) no forno pode
resultar em efeitos notérios ou sutis na sinterizagao devido a sua interacdo com o material
trabalhado. Os efeitos estdo relacionados as condicfes de oxidagdo e reducdo durante o
processo. As atmosferas mais utilizadas nos processos de sinterizacao sao: hidrogénio,
nitrogénio, mistura de hidrogénio-nitrogénio, CO,, CO, argonio ou hélio e vacuo
(RICHERSON, 1992).

As atmosferas de argbnio e nitrogénio possuem papéis importantes na sinterizacdo do
aluminio, visto que a presenca de 6xidos € prejudicial, necessitando de uma atmosfera para
reduzir o nivel de oxigénio. Foram notados aumentos nas massas das amostras devido a
formacdo de AIN durante o processo de sinterizagdo. No entanto, em atmosfera de argénio,
somente as amostras verdes com maior porosidade e com a presenca de magnésio sofreram
densificacdo (SCHAFFER e HALL 2002).

Liu et al. (2019) estudaram a influéncia das taxas de aquecimento de 5°C/min e
20°C/min na sinterizacdo em atmosfera de argonio de discos de aluminio obtidos de pds com
granulometrias de 15, 19 e 35um em diferentes pressdes de compactacdo pelo método da
metalurgia do pd. O trabalho foi realizado na temperatura de 600°C durante 4h. A partir dos
ensaios de dureza, o autor constatou que a menor taxa de aquecimento e o tamanho de particula
de 35um proporcionaram um melhor processo de difusdo, menor porosidade e, portanto, maior
resisténcia mecanica. A formacdo de uma camada de 0xido estavel nas superficies das menores
particulas de aluminio dificultou o processo de sinterizagdo. A quantidade de 6xido nas
superficies dos pds pode ser reduzida pela utilizacdo de um agente fundente, como acetamida,
cloreto de zinco ou fluoreto de sodio. A adicdo de magnésio também interrompe a camada
passivadora nas superficies das particulas de aluminio.

Pieczonka et al. (2005) em seus estudos sobre a sinterabilidade do p6 de aluminio foi
investigada em atmosfera de arg6nio, nitrogénio, mistura gasosa de nitrogénio /argonio,
nitrogénio/ hidrogénio e no vacuo. O autor constatou que a atmosfera de nitrogénio provoca
uma melhor sinterabilidade dos pds pela mudanca relevante nas propriedades do aluminio

devido a formacdo de AIN que proporciona a contracdo de volume das amostras. A presenca



do hidrogénio mesmo em pequenas quantidades dificulta a sinterizacdo, uma vez que ele
dificulta o processo de difusdo no aluminio e impede a contracéo, devido ao aprisionamento do
hidrogénio pelos defeitosde rede. Os resultados também apontam que o magnésio melhora a
sinterabilidade do aluminio (PIECZONKA etal., 2005).

Nuruzzaman, Kamaruzaman e Azmi (2016) utilizando alumina como reforco para
material composito de matriz metélica de aluminio, em propor¢do massica de 5%,10% e 15%,
verificaram que uma temperatura maior de sinterizacdo, 580°C quando comparado com 550°C,
acarretou no aumento da densidade das amostras e na sua microdureza, isso ocorreu devido a
melhor ligacdo interfacial das particulas da matriz com as particulas de Al203 durante o

processo.
2.6 Estatistica

A Estatistica ¢ um método cientifico que tem por objetivo o estudo de uma populagéo a
partir de informagdes sobre a mesma. E um conjunto de técnicas que permite, de forma
sistematica, organizar, descrever, analisar e interpretar dados oriundos de estudos ou
experimentos realizados em qualquer &rea do conhecimento. Isto garante uma maior
confiabilidade levando em consideracdo a quantidade de incertezas existentes no problema
(RAO, 1999).

2.7 Conceitos
2.7.1 Populacao

A populacdo pode ser descrita como 0 conjunto de elementos portadores de pelo menos
uma caracteristica comum de interesse para ser estudado pela ciéncia Estatistica. A populacao
é finita quando seus elementos podem ser contados. A populacdo é infinita quando ndo €
possivel contar seus elementos. Portanto, na pratica, populacdes muito grandes para serem
contadas sdo consideradas infinitas na estatistica, embora sejam matematicamente finitas
(COSTA, 2010).

2.7.2 Amostra

Guimaraes (2012) aborda que uma amostra é uma parcela da populacéo utilizada para
uma posterior analise dedados. Emvez de utilizar todaa populagéo, que resulta em maior custo,

tempo e por muitas vezes ser inviavel, o processo de amostragem utiliza uma pequena porcao



representativa da populacdo. A amostra fornece informagdes que podem ser utilizadas para
estimar caracteristicas de todaa populagdo. Dessa forma o processo de amostragem deve ser
realizado de forma que a amostra ou as amostras usadas sejam obtidas adequadamente. Se erros
forem cometidos no momento de selecionar os elementos da amostra, o trabalho todo fica
comprometido e o0s resultados finais serdo provavelmente bastante tendenciosos
(GUIMARAES, 2012).

2.7.3 Variavel

De acordo com Guimaraes (2012) uma variavel € uma condi¢do ou caracteristica das
unidades da populacdo que pode ser classificada, segundo a informacéo, em quantitativa ou
qualitativa. Costa (2010) descreve variavel quantitativacomo aquela que mede quantidade, por
exemplo, idade, altura, preco, quantidade de vendas, etc. Ja a variavel qualitativa é aquela que
mede uma qualidade do individuo e pode ser separada em categorias, por exemplo, sexo:
masculino ou feminino; nivel de escolaridade: nivel fundamental, médio ou superior;
satisfacdo: baixa, média, alta e assim por diante. Dentro de cada classe dessas variaveis
podemos ainda realizar mais uma separacdo, dividindo as variaveis quantitativas em
quantitativa discreta ou quantitativa continua (COSTA, 2010; GUIMARAES 2012).

Akanime et al. (2021) descrevem a varidvel discreta como possiveis resultados finitos
ou infinitos enumeraveis, isto €, pode-se identificar o primeiro valor, o segundo, o terceiro etc.
Dessa mesma forma, os autores explicam variaveis continuas como possiveis valores ndo
enumeraveis, isto €, quando néo € possivel identificar uma ordem, pois existem infinitos valores

entre os intervalos.
2.8 Estatistica Descritiva

A estatistica descritiva é a parte da estatistica que trabalha com a organizacdo e
apresentacdo dos dados de uma pesquisa por meio de tabelas e graficos. Do conjunto de
procedimentos e tecnicas que compdem a Estatistica distinguem-se 0s que servem para
recolher, organizar, sintetizar e descrever os dados, que formam a Estatistica Descritiva, e 0s
que, com base na Teoria das Probabilidades, permitem a andlise e a interpretacdo dos dados,
assim como efetuar inferéncias sobre uma populagdo com base no estudo de uma amostra
(AKANIME etal, 2021).
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2.8.1 Medidas de posicao

Mattos (2017) explica que as medidas de posicdo sdo estatisticas que orientam quanto a
posicdo dadistribuicdo dosdadosem relacdo a um eixo horizontal, subdividindo-seem medidas
de tendénciacentral e medidas separatrizes ou quantis. De maneira geral, os dadostendem a ser
mais numerosos em torno de um valor central (valor tipico), diminuindo gradativamente sua
frequéncia a medida que se afastam desse valor. As medidas de tendéncia central tentam
localizar esse valor central. Assim, essas tendem a ficar no centro de um conjunto de dados. As
principais sdo: média aritmética, moda e mediana. J& as medidas separatrizes ou quantis sdo
aquelas que dividem o conjunto em partes que contém determinada propor¢do de dados, sendo
especialmente Uteis quando o conjunto ndo € simétrico. Os quantis mais usados sdo: quartis,
decis e percentis (centis) (MATTOS, 2017).

2.8.2 Tendéncia central

Segundo Akanime (2021), o valor central é um valor tipico para a distribuicdo de
probabilidade que pode ser calculado tanto para um namero finito de valores quanto para uma

distribuicdo tedrica. As medidas mais comuns sdo a média aritmética, a mediana e a moda.
2.8.3 Média

De acordo com Moreno (2019), a média aritmética (X) é uma das medidas mais usadas
para descrever atendéncia central. Que podeser calculada a partir darazdo da soma dos valores
pelo nimero de casos como apresentado na equacdo (1). No entanto, apresenta uma grande
desvantagem, pois sofre grandes influéncias de valores extremos (muito grandes ou muito
pequenos) em relacdo aos conjuntos de dados. Dessa forma, conclui-se que a média aritmética

sO é um bom pardmetro de tendéncia central quando os dados tém distribui¢do simétrica.

== (1)
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Em que:

X Média

X Valor

n Numero de elementos
2.8.4 Quartil

De acordo com Bussab (2010), quartil € um dos trés valores (Q1, Q2 e Q3) que divide
uma amostra em quatro partes iguais, e assim cada parte representa 1/4 doconjunto. O primeiro
quartil, Q1 separa os dados menores ou iguais a 25% dos elementos, enquanto que o segundo
quartil, Q2 é a mediana, uma vez que os valores sdo menores ou iguais 50%. O terceiro quartil

Q3 separa 0s dados menores ou iguais a 75%.
Qs Q2 Qs
ra »a »e
25% 25% 25% 25%

Figura 2 - Representacao do quartil
Fonte: Adaptado Bussab (2010).

2.8.5 Mediana

Crespo (2009) explica que mediana é uma medida que divide o conjunto de dados
ordenados ao meio, deixando a mesma quantidade de valores abaixo e acima dela, conforme
apresentado na equacdo (2). Para realizar o calculo da mediana, o conjunto de dados €

dependente do nimero de elementos (n), e se esse nimero é par ou impar.

Caso o numero de elementos (n) do conjunto for impar, a mediana sera o valor do meio,

conforme a equacéo (2).

X
Md — n+1 (2)
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Caso o nuamero de elementos (n) do conjunto for par, a mediana sera o valor do meio,
conforme a equagéo (3).
X;_l + X721+1

Mé==7 @3)

Em que:

Md Mediana

X Valor

n NuUmero de elementos
2.8.6 Moda

De acordo com Mattos (2017), moda (Mo) é o valor ou atributo que ocorre com maior

frequéncia em um conjunto de dados que pode ser subdivido em amodal e plurimodal.

e amodal, quando ndo apresenta moda, isto &, todas as observacdes da variavel em

estudo ocorrem com a mesma frequéncia;
e plurimodal ou multimodal, quando o conjunto ou distribuicdo apresenta mais de
uma observacdo predominante, ou seja, mais de uma moda.

2.8.7 Amplitude total

Para Mattos (2017), Amplitude total (AT) de um conjunto de N valores Xn é, por
definicdo, a diferenca entre 0 maior e o menor desses valores, onde Xmax € Xmin representam,

respectivamente, o maior e o menor valor do conjunto de observagdes, como descreve a equacao

4).

min (4)
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Em que:

AT Amplitude total
Xmax Valor maximo
Xmin Valor minimo

2.8.8 Desvio médio

De acordo com Oliveira (2017), o desvio médio é calculado pela média aritmética dos

desvios em torno da média em modulo, como pode ser visto na equacao (5).

?=1|Xi B lel
Z?=1fi (5)

Dy =

Em que:

Dwm Desvio médio
Xi Valor

X Média

2.8.9 Variancia

Segundo Silva et al. (2018), variancia (s?) é uma quantidade estatistica que leva em
consideracdo o erro aleatério devido a diversas fontes e fornece informacdo sobre o

espalhamento dos dados e pode ser definida como mostra a equacéo (6).

2 _ 1 N 2
s —m;m x) (6)
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Em que:

S? Variancia

n NuUmero de elementos
Xi Valor

X Média

Anderson et al. (2007) sugere que a variancia é dada por uma medida Util ao comparar
a variabilidade entre variaveis, de modo que em uma comparacao de variaveis aquela que tem

a maior variancia exibe maior variabilidade.
2.8.10 Desvio padréao

De acordo com Bussab (2010), o desvio padréo é definido como a raiz quadrada positiva

davariancia como pode-se observar na equacao (7).

n—1

oo JM )

Em que:

S Desvio padrao
Xi Valor

x Média

n NUmero de elementos
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2.9  Coeficiente de variacéo

Akanime et al. (2021) afirmam que para comparar duas distribuicdes que possuem
unidades de medida diferentes deve-se utilizar o coeficiente de variacdo (CV). O CV pode ser
definido como a razdo entre o desvio padrao e a média de distribuicdo, como pode ser visto na
equacdo (8). Por ser uma medida que normaliza o desvio padrdo em relacdo a média, e como é
um quociente de duasmedidas com a mesma unidade, o coeficiente de variagdo ¢ adimensional,

ou seja, ndo possui unidade.

S
CV = —+100 8)
Em que:
CVv Coeficiente de variacao
S Desvio padrao
X Média

Silva (2019) salienta que o coeficiente de variacdo € utilizado quando queremos
comparar dois ou mais grupos de dados quanto a sua variabilidade em torno das médias

aritméticas e quanto menor o coeficiente de variacdo, mais homogéneos serdo os dados.

O presente capitulo discorreu de maneira geral sobre os tipos de compositos e seus
reforgos, tendo énfase em materiais compdsitos de matriz metélica reforgados com particulas,
processo de sinterizacdo e seus efeitos em pesquisas de outros autores. Foi realizada uma
revisao bibliografica sobre funcles estatisticas para auxiliar na discussdo de dados dos

resultados dos ensaios mecanicos.

O préximo capitulo aborda a metodologia, materiais e métodos.



16

3 METODOLOGIA
3.1  Tipo de Pesquisa

A pesquisa cientifica possui diversas modalidades, cada qual desenvolvida por um ou
mais métodos. Entre suas modalidades, ha dois tipos que sdo gerais e abrangem outras formas

de pesquisar: a pesquisa qualitativa e a pesquisa quantitativa (MINAY O, 2007).

Segundo Knechtel (2014), a pesquisa quantitativa ¢ uma modalidade de pesquisa que
atua sobre um problema humano ou social baseada no teste de uma teoria composta por
variaveis quantificadasem nameros, as quais sao analisadas de modo estatistico, com o objetivo
de determinar se as generalizacbes previstas na teoria se sustentam ou ndo. Ja a pesquisa
qualitativa busca entender fenémenos humanos, buscando deles obter uma visdo detalhada e
complexa por meio de uma analise cientifica do pesquisador. Esse tipo de pesquisa se preocupa

com o significado dos fendmenos e processos sociais.

De acordo com Gil (2017), as pesquisas exploratorias tendem a ser mais flexiveis em
seu planejamento, pois pretendem observar e compreender os mais variados aspectos relativos
ao fendmeno estudado pelo pesquisador. As pesquisas exploratdrias mais comuns sdo 0s
levantamentos bibliograficos, porém, em algum momento, a maioria das pesquisas cientificas
passam por uma etapa exploratoria, visto que o pesquisador busca familiarizar-se com o

fenbmeno que pretende estudar.

O estudo experimental segue um planejamento rigoroso. As etapas de pesquisa iniciam
pela formulacdo exata do problema e das hipéteses, que delimitam as variaveis precisas e
controladas que atuam no fendmeno estudado (TRIVINOS, 1987). Para Gil (2017), a pesquisa
experimental consiste em determinar um objeto de estudo, selecionar as variaveis que seriam
capazes de influencia-lo, definiras formas de controle e de observagdo dosefeitos que a variavel

produz no objeto.

Do ponto de vista de sua natureza, o presente trabalho enquadra-se como uma pesquisa
exploratdria de abordagem quantitativa, da qual utilizard procedimentostécnicos tedrico -empiricos,

ou seja, uma pesquisa experimental e bibliografica.
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3.2 Materiais e Métodos

Os materiais utilizados foram o p6 de aluminio fornecido pela ALCOA e residuo de

minério de manganés.

Neste trabalho foram preparadas 15 amostras com a propor¢do massica de 10% de
residuo de minério de manganés e 15 amostras de aluminio puro. Preparou-se 5 amostras para
cada condicao de sinterizacdo nas temperaturas de 590°C, 600°C e 610°C durante 2 h. A massa
de cada amostra era aproximadamente de 4g com uma altura média de 10mm e diametro de
15,24mm.

Para cada condicdo de trabalho foram obtidas cinco amostras sinterizadas. Sendo quatro
amostras para 0 ensaio de compressao e uma amostra para microscopia éptica, microscopia

eletronica de varredura e microdureza Vickers.

As condicOes de trabalho realizadas estdo apresentadas no fluxograma da Figura 3.

PO DE ALUMINIO PURO E PO DE
RESIDUO DE MINERIO DE
MANGANES

l

HOMOGENEIZACAO
GRAL DE AGATA

|

COMPACTACAO
PRESSAO DE 250 MPa
!
SINTERIZACAO EM
ATMOSFERA DE ARGONIO
590°C, 600°C E 610°C

2h

C ERAMOGRAFIA
EMBUTIMENTO,
LIXAMENTO E POLIMENTO

CARACTERIZAQ(")ES

DENSIDADE GEOMETRICA, MO, ENSAIOS
DE MICRODUREZA YICKERS E
COMPRESSAO

ANALISE ESTATISTICA
DOS RESULTADOS

Figura 3- Fluxograma dasetapasdetrabalho.
Fonte: Pesquisa direta (2022).
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3.2.1 Materiais

Os materiais utilizados neste trabalho foram p6 de aluminio fornecido pela ALCOA e
po de residuo de minério de manganés, com granulometria menor que 37um.

O residuo de minério de manganés foi obtido na Unidade Morro da Mina que esta
localizada nas proximidades da cidade de Conselheiro Lafaiete MG. As fases presentes no

residuo de minéerio de manganés podem ser vistas na Tabela 1.

Tabela 1 - Fases presentes no residuo de minério de manganés

Nome Férmula
Espessartita MnsAls(5104)4
Rodocrosita MnCO;

Quartzo S102
Clinocloro (Mg, Fe*")s Al(SizAl)O10(OH)s

Annita KFes™ AlSis010(OH.F):

Rutilo Ti0:

Cordierita Mg2AlsSisOns

Fonte: Adaptado de Reis (2005).

Souza (2015) e Lima et al. (2010) caracterizaram o rejeito de minério de manganés
utilizado deste trabalho. O rejeito é oriundo de um processo de beneficiamento. Segundo a
Tabela 2, a composicdo mineraldgica € majoritariamente integrada por silicatos. O principal
mineral desse grupo é a espessartita que contribui com 20%. Outros grupos minerais também
foram detectados, dentre eles, os carbonatos, representados pela rodocrosita, e os hidratados,

COMO 0S MICAceos e a monazita.
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Tabela 2 - Composicdo mineralogica do minério.

Mineral Férmula quimica % em peso
Espessartita (Mn-33,3%) Mn; Al (SiO4); 20,0
Tefroita (Mn-54,5%) Mn,(SiO,) 15,0

Carbonatos: dolomita
' Ca, Mg)CO3; MgCOg;
magnesita, huntita, e ( 9)COs: MaCO; 29,0

rodocrosita (Mn-47,8%) CaMgs(CO;)s € MnCO;

Rodonita (Mn-41,9%) (Mn, Fe, Mg, Ca)s(SiO3)5 5,0
Micaceos: muscovita; | KAL(SEANO15(OH, F),; K(Mg, 6.0
biotita/flogopita Fe)s[AISi;014(0H, F),] |
Quartzo SiO, 4,0
K-Feldspato KAISi;Og 5,0

Opacos e outros:
magnetita, rutilo, ilmenita,| F€304; TiO,; FeTiOs; FeSy; (Zn,
pirita/pirrotita, esfalerita, [Fe)S; (Fe, Ni)Sg; (Ce, La)PO,.(H,0) 16,0

pentlandit_a, ~monazita e e ZrSio,
zircéo
Fonte: Lima et al. (2010).

3.2.2 Preparacdo das Amostras

Utilizando uma balanca analitica com precisdo de quatro casas decimais, da marca
Sartorius, modelo LA2305, mensurou-se aproximadamente 18g de p6 de aluminio puro e 2g de
residuo de minério de manganés e, em seguida, utilizando um pistilo foi feitaa homogeneizagédo
de 20g da mistura.

Para confeccdo das amostras, cuidadosamente, com uma espatula de metal, foi despejado
dentro de embalagens plasticas 4g de aluminio puro, para amostras de comparacao e, 49 da

mistura de p6 de aluminio com 10% residuo minério de manganés.
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3.2.3 Compactacdo

Foi utilizada uma matriz metélica especifica, de aco SAE 4340, temperada e revenida
para compactar as amostras em forma de cilindros. O p6 contido nas embalagens plasticas foi
despejado dentro da matriz com o auxilio de um funil de vidro. Essa matriz foi devidamente

lubrificada com carvéo ativado para facilitar a extracdo das amostras.

Em seguida, com o auxilio de uma prensa hidraulica, da marca Nowak, foi realizada a
compactacdo, durante 1 min, com pressdo de compactacdo de 250MPa. Apds a compactacéo,
foram realizadas medicfes geométricas e de massa das amostras. As amostras tinham
dimensbes de 15,24 +0,01mm de diametro por aproximadamente 10,00 +0,25mm de altura.

Para cada condicdo de trabalho foram obtidas cinco amostras a verde.
3.2.4 Sinterizacao

As amostras verdes foram colocadas em barquinhas de alumina com alumina em pé em
seu interior, como apresentado na Figura 4. Por condigcdo de trabalho, foram colocadas 10
amostras, sendo 5 amostras de aluminio puro e 5 amostras da mistura de residuo de minério de
manganés com aluminio. Posteriormente, foram colocadas duasdessas barquinhas em um forno
tubular, da marca Analdgica, modelo 1530i, Figura 5, que foi programado com uma taxa de
aquecimento de 5°C/min e um patamar de 2h, em atmosfera de argonio.

Os ensaios foram feitos nas seguintes temperaturas: 590°C, 600°C e 610°C.
Convencionou-se ligar o gas argdnio com a vazdo de 6dm3/min, quando o forno atingisse a
temperatura de 300°C, e interromper a vazdo do gas ap0s o término do processo, quando a
temperatura de resfriamento do forno chegasse a 300°C. O argonio foi empregado a fim de
evitar a formagdo de Al2O3 durante o processo de sinterizagdo das amostras. Ao todo, foram
obtidas 15 amostras sinterizadas de aluminio puro e 15 amostras de aluminio com 10% de

residuo de minério de manganés.
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Figura 4- Amostras verdes de aluminio puro e aluminio puro com
10% de reforgo de residuo de minério de manganés.
Fonte: Pesquisa direta (2022).

Figura 5 - Forno tubularutilizado no prcesso de sinterizacdo
Fonte: Pesquisa direta (2022).

3.2.5 Embutimento

Devido ao tamanho das amostras, para facilitar o manuseio e realizar o lixamento e o
polimento, tornou-se necessario o embutimento das amostras.

O embutimento das amostras foi realizado a frio, para cada condi¢éo de trabalho. Para
tanto, foi utilizada uma resina epOxi de cura longa com seu respectivo catalisador da marca
Epoxiglass, em proporcdo de 2:1. A mistura foi homogeneizada em um béquer de 40 mL com
0 auxilio de um bastdo de vidro, em seguida despejou-se em moldes de borracha contendo as

amostras.
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Os moldes foram colocados em um dessecadordurante 15min para a realizacdo de vacuo

utilizando uma bomba. As amostras foram deixadas em um tempo de cura de 24h.
3.2.6 Lixamento

Apos a remocdo dos moldes, foram retiradas rebarbas de resina das amostras embutidas
com lixa e realizada uma marcacdo para identificacdo, com o auxilio de um marcador, da marca
Drimel.

Todas as amostras foram lixadas de forma sequencial utilizando lixas de carbeto de
silicio de nameros 220, 320, 400, 600, 800, 1000 e 1200, com fluxo de agua corrente sobre a
lixa. O lixamento foi feito utilizando uma lixadeira/politriz metalografica, modelo Aropol 2V,
de fabricacdo da AROTEC.

As amostras eram giradas em torno de 90° para que as ranhuras da lixa anterior fossem
totalmente removidas. Em seguida, as amostras eram lavadas com alcool e secadas com o
auxilio de um secador de cabelo. Apds cada lixa, as superficies dasamostras eram observadas
utilizando uma lupa da marca Olympus, modelo SZ61, a fim de verificar a retirada das ranhuras

da lixa anterior.
3.2.7 Polimento

Neste procedimento foi utilizado pasta de diamante com granulometrias de 6um, 3um,
1um, 0,25um. Apo6s limpeza, o polimento das amostras foi realizado na mesma maquina de
lixamento. Para tanto, foram utilizados panos de polimento especificos para cadagranulometria
do agente polidor.

No polimento com pasta de diamante, pequenas quantidades de pasta de diamante foram
depositadas sobre o pano de polimento utilizando uma seringa com a respectiva granulometria.
Em seguida, utilizando uma garrafa lavadeira foi gotejado no pano de polimento o lubrificante
concentrado vermelho da marca AROTEC, proprio para materiais ndo-ferrosos. As amostras
foram polidas e a cada passo, ocorria a limpeza com agua e lavagem em ultrassom durante
5min. Posteriormente, as superficies das amostras foram embebidas com alcool e secadas com

um secador de cabelo.
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3.2.8 Microscopia Optica

Para observacdo das microestruturas das amostras, foi necessario nivelar as superficies
das amostras com o auxilio de massa de modelar e um planificador. Em seguida, as
fotomicrografias das amostras foram realizadas utilizando um microscopio Optico da marca
Olympus. Neste processo, apos ajustes dos focos, utilizando uma cémera acoplada ao
microscopio optico, foi realizada a captura de imagens das microestruturas com 0s aumentos
de 50x, 100x e 200x.

3.2.9 Perda de massa

Foram mensuradas as massas das amostras no estado verde e sinterizadas utilizando
uma balanca analitica, conforme citado no item 3.2.2. Os calculos das perdas de massa foram
realizados fazendo a diferenca entre as massas das amostras no estado verde e sinterizadas, em

relacdo a massa das amostras a verde.
3.2.10 Densidade Geométrica

Os valores de densidade geométrica foram obtidos fazendo-se a relacéo entre as massas
das amostras e seus respectivos volumes. As massas foram mensuradas utilizando a balanga
supracitada e seus volumes foram calculados a partir dos diametros das bases e suas respectivas

alturas.
3.2.11 Microdureza Vickers

Apos a captura de imagens das microestruturas das amostras, foram realizados os
ensaios de microdureza Vickers com carga de 509 utilizando um microdurdbmetro da marca
DuraScan. A operagdo do equipamento envolvia o posicionamento das amostras planificadas
sobre a objetiva de 10x. Em seguida, trocava-se a posi¢cdo do canhéo para o penetrador a fim de
realizar uma indentacdo sobre a amostra. Apos aplicacdo de uma pre-carga, a posicdo da
indentacdo era averiguada e, entdo, a carga principal era aplicada. O tempo de aplicacdo da
carga principal foi de 15s. Posteriormente, o canh@o do equipamento era girado para a objetiva
de 60x. Se necessério, ajustes de foco das indentacGes eram realizados, media-se as duas
diagonais opostas e, finalmente, obtinha-se o valor de durezadaquela regido escolhida. Ao todo,

foram realizadas seis medicGes para cada amostra para anélise estatistica.
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3.2.12 Ensaio de Compressao

Os ensaios de compressdo foram realizados no laborat6rio de Ensaios Mecénicos do
Instituto Federal de Minas Gerais (IFMG), em uma maquina 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 deformacéo foi de 5,55x10"
3s71,

Nestes ensaios utilizou-se 24 amostras sinterizadas, quatro para cada condicdo de
trabalho. As amostras foram comprimidas até sua total ruptura. A partir destes ensaios, obteve-

se 0 comportamento dasamostras sob compresséo.

3.3 Variaveis e Indicadores

Pode-se considerar uma varidvel como classificagdo ou medida; uma quantidade que
varia; um conceito operacional, que contém ou apresenta valores; aspectos, propriedades ou
fator discernivel em um objeto de estudoe passivel de mensuracdo, e os indicadores séo valores
acrescentados que caracterizam e quantificam essas variaveis (LAKATOS, 2003). As variaveis

e os indicadores deste trabalho podem ser vistos na Tabela 3.

Tabela 3 - Variaveis e indicadores

Viriaveis Indicadores
Perda massica

Amostras de aluminio Densidade geométrica
Temperatura de sinterizagdo

Tipo de reforgo
. Perda mdassica
Amostras de compdsito B L

Densidade geométrica

Temperatura de sinterizagdo

Atmosfera de argbnio
Sinterizacdo Temperatura
Tempo

Microscopia dptica
Densidade geométrica
Caracterizacdo Microdureza Vickers

Ensaios de compressdo
Analise estatistica dos dados

Fonte: Pesquisa direta (2022).
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3.4 Instrumento de Coleta de Dados

Os dados deste trabalho foram obtidos por meio dos seguintes instrumentos:

e Balanca analitica de precisdo.
e Coleta de dados referente a microdureza Vickers pelo microdurémetro.

e Coleta de dados e parametros referentes ao ensaio de compress&o.

3.5  Tabulacdo de Dados

A partir dos resultados obtidos nos ensaios, os célculos referentes a analise estatistica
foram realizados no software Microsoft Excel®, devido as ferramentas contidas nesse programa
que simplificam os célculos dos parametros a serem analisados. Apos a realizacdo dos calculos

foi utilizado novamente o software Microsoft Excel® para gerar graficos e facilitar o

entendimento dos resultad os obtidos.

3.6  Consideractes Finais

Este capitulo abordou os procedimentos técnicos necessarios para obtencdo e
caracterizacdo das amostras. Foram relacionadas também as ferramentas e equipamentos
utilizados. Por fim, foram apresentadas as variaveis e seus indicadores, a forma de coleta e

manipulacdo dosdados.

No préximo capitulo sdo apresentados os resultados.
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4 RESULTADOSE DISCUSSAO
4.1  Microscopia Optica

Nas Figuras 6 a 8 estdo apresentadas as imagens das microestruturas das amostras
obtidas por microscopia éptica para cada condicdo de trabalho. As figuras 6 (a), 7 (a) e 8 (a)
sdo de aluminio puro. Enquanto as figuras 6 (b), 7 (b) e 8 (b) sdo dos compdsitos com matriz
de aluminio reforcado com 10% de residuo de minério de manganés sinterizados nas
temperaturas de 590°C, 600°C e 610°C durante 2h, respectivamente. As amostras de aluminio
puro apresentaram-se mais densas, haja vista a pequena presenca de pontos pretos na superficie
das amostras enquanto comparadas com o composito. Acredita-se que devido a uma ma
homogeneizacdo da resina de embutimento a frio, a microestrutura das amostras 6 (a) e 7 (a)
ndo ficaram nitidas. Houve arraste de resina formando uma pelicula sobre as superficies das
amostras. Assim, na preparacao ceramografica das amostras, a resina mascarou a imagem das
microestruturas. Foi constatado a partir das andlises de microscopia Optica que todas as
amostras apresentaram uma boa dispersdo dos reforcos do residuo de minério de manganés e
que as particulas apresentaram tamanhos variados, como pode-se observar nas Figuras 6 (b) 7
(b) e 8 (b).

Nos experimentos realizados por Nuruzzaman, Kamaruzaman e Azmi (2016) quando
foi utilizado alumina como reforco para composito com matriz de aluminio, os autores relatam
que o0 aumento da temperatura de sinterizacdo favorece uma melhor ligacdo interfacial das
particulas da matriz de aluminio com as particulas de Al2O3 durante a sinterizagdo resultando
em amostras com maior densidade. Em termos de microestrutura, este fato ndao pode ser

constatado neste trabalho.
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Figura 6 - Aspecto geral da microestrutura dasamostrassinterizadasa 590°C durante 2h. (a) Aluminio puro e
(b) Aluminio com 10% de reforco de residuo de minério de manganés. Microscopia dptica
Fonte: Pesquisa direta.

Figura 7 - Aspecto geral da microestrutura dasamostrassinterizadasa 600°C durante 2h. () Aluminio puro e
(b) Aluminio com 10% de reforco de residuo de minério de manganés. Microscopia ptica.
Fonte: Pesquisa direta.

Figura 8 - Aspecto geral da microestrutura dasamostrassinterizadasa 610°C durante 2h. (a) Aluminio puro e

(b) Aluminio com 10% de reforco de residuo de minério de manganés. Microscopia dptica.
Fonte: Pesquisa direta.



28

4.2 Perda Massica

As perdas de massa das amostras sinterizadas podem ser observadas na Figura 9. Nota-
se que houve uma menor reducdo massica para a temperatura de 600°C. Acredita-se que a
reducé@o da massa no processo de queima aconteca devido a volatilizacdo de materiais contidos
no residuo e a oxidacdo do carvdo ativado utilizado na lubrificacdo da matriz de compactacao.
Vale destacara precisdo da balanca utilizada neste trabalho, quatro casas decimais. As amostras
apresentaram um baixo erro percentual indicando que 0s comportamentos das mesmas se

assemelham.
6%
5%

4%

3%
2%
1%
0%

AlPuro 590°C Al+ 10% Residuo Al Puro 600°C Al + 10% Residuo AlPuro 610°C Al + 10% Residuo
Mn 590°C Mn 600°C Mn 610°C

Perda massica (%)

Condigdode trabalho

Figura 9 - Perda de massa porcondicdo de trabalho.
Fonte: Pesquisa direta (2022).

Os valores de variancia e o coeficiente de variagdo das massas das amostras verdes e
sinterizadas estdo apresentados na Tabela 4. Sabe-se que os valores de variancia mostram a
disténcia dos valores em relacdo a média. Os valores encontrados foram baixos para todas as
condigdes de trabalho indicando que as amostras possuem uma massa padronizada. Como o
coeficiente de variacdo fornece a dispersdo dos valores em relagdo a média e um baixo
coeficiente (valores < 15%) apontam para uma boa homogeneidade dos dados, conforme
apresentado na Tabela 4.

Vale ressaltar que essa pequena variacdo da massa nas amostras sinterizadas ocorreu
devido a utilizagdo de atmosfera de argénio durante o processo de sinterizagdo impedindo a
formacdo de d6xidos de aluminio (Al203). No trabalho de Nuruzzaman (2016) e Pieczonka
(2005) que utilizaram atmosfera de nitrogénio, houve formacgdo de alumina e nitrato de

aluminio. Essas fases sdo mais densas quando comparadas com o aluminio puro.
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Tabela 4 - Varidncia e coeficiente de variacdo dasmassasdasamostrasverdese sinterizadas.

Coeficiente de

Condicdo de Temperaturade Coeficiente de variagdo/

trabalho sinterizagdo (°C) Variancia varlag?/c;/r;:ﬁostra amostra sinterizada
Al Puro 590 0.0002 0.318% 0.438%
Al + 10% Residuo 590 0.0050 1.559% 1.994%
Al Puro 600 0.0003 0.358% 0.449%
Al + 10% Residuo 600 0.0017 0.912% 0.870%
Al Puro 610 0.0105 2.277% 1.904%
Al + 10% Residuo 610 0.0020 0.989% 1.152%

Fonte: Pesquisa direta 2022.

4.3  Densidade geométrica

Os valores de densidade geometrica das amostras verdes e sinterizadas estdo
apresentados na Figura 10. De maneira em geral, o desvio padrdo observado foi baixo e as

amostras sinterizadas apresentaram uma menor densidade em relacdo as amostras verdes.

Em geral, os valores de densidade mostraram-se préximos, tanto das amostras verdes
como das sinterizada para todas as condicdes de trabalho. No entanto, as amostras de aluminio
puro apresentaram-se ligeiramente mais densas. Constata-se também uma pequena diminuicdo
de densidade das amostras sinterizadas em relacdo as amostras verdes. Presume-se que tenha
havido uma pequena formacdo de alumina, mesmo sendo a densidade do aluminio puro de
2,7g/cm3 e daalumina de 3,95g/cm3. O que deve ser levado em consideracdo é a ma aderéncia
do 6xido formado com a matriz que contribuiram para a diminuicdo dos valores de densidade.
Corroborando com o que foidito anteriormente, as amostras apresentaram um desvio percentual

meédio de 7,50% por condi¢do de trabalho.



2,50

2,0

o

1,5

o

o

1,0

Densidade média (g/cm?3)

0,5

o

Al-V Al Sin Al-V Al Sin Al-v
590°C 600°C

-V CP Sin
600°C

30

CP Sin
610°C

Figura 10 - Média dos valores de densidade geométrica. Cor verde: amostras verdes. Cor vermelha: amostras
sinterizadas. Al-V: aluminio verde. Al-Sin: aluminio sinterizado. CP-V: compdsito verde. CP-Sin: compdsito

sinterizado. Tempo de sinterizagéo para todasasamostras: 2h

Fonte: Pesquisa direta 2022.

SO para enfatizar o que foi dito anteriormente, os valores das médias das densidades

geométricas com 0s respectivos desvios padrbes das amostras sinterizadas estdo apresentadas

na Tabela 5. Conforme supracitado, as amostras de aluminio sinterizadas apresentaram-se

ligeiramente mais densas que os compdsitos. Este fato pode estar relacionado com a ma

aderéncia das particulas de reforco com a matriz e pequenas formacdes de alumina.

Tabela 5 - Valores de densidade geométrica com seus respectivos desvios padréesdasamostrassinterizadas.

Condigdo de trabalho Temperaturade sinterizagdo (°C) Densidade (g/cm3)
Al Puro 590 2.0865+0.0109
Aluminio + 10% Residuo 590 2.0544+0.0131
Al Puro 600 2.0810+0.0263
Aluminio + 10% Residuo 600 2.0972+0.0047
Al Puro 610 2.1363+0.0376
Aluminio + 10% Residuo 610 2.0820+0.0190

Fonte: Pesquisa direta (2022).
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4.4  Ensaio de compressao

As Figuras 11 e 12 apresentam 0 aspecto das amostras antes e depois do ensaio de
compressdo. E notado que as amostras apresentaram o mesmo comportamento ao serem
comprimidas, ou seja, todasformaram um disco. Essa caracteristica é apresentada por materiais
ducteis, como o aluminio o qual foi utilizado como matriz das amostras.

Foi observado também que as amostras apresentaram fraturas nas bordas indicando uma
maior fragilidade nessa regido. Sabe-se que uma vez que um material € comprimido ele é
submetido a esforcos trativos em suas laterais. Vale ressaltar que as amostras com o reforco de
residuo de minério de manganés possuiam as bordas mais quebradigas quando comparadas com

as amostras de aluminio puro por causa da pior aderéncia do reforgo com a matriz.

St S5 D LTSRN - N b i s \}.A.-..‘M"‘.

Figura 11- Vista superior do aspecto geral dasamostrassubmetidasa compressao:(a)antes (b) depois.
Fonte: Pesquisa direta (2022).
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Figura 12 - Vista lateral do aspecto geral dasamostrassubmetidasa compressdo :(a) antes (b) depois.
Fonte: Pesquisa direta (2022).

De maneira geral, 0os compositos apresentaram maior resisténcia a compressao quando
comparados ao aluminio puro, como pode ser observado nas Figuras 13 a 15 Observa-se que
existe um comportamento ductil por parte desses materiais, essa propriedade esta diretamente

relacionada ao aluminio empregado na matriz.

A analise das curvas tensdo x deformacdo foram avaliadas até o valor de 30% de
deformacdo. Observa-se que para as amostras de aluminio puro é encontrado um valor de
resisténcia aproximado para todas as condicOes de sinterizacdo. No entanto, para as amostras
com reforco de residuo de minério de manganés, observa-se um aumento da resisténcia de
acordo com o0 aumento da temperatura de sinterizacdo, denotando uma melhor aderéncia das
particulas de reforco com a matriz. De modo geral, pode-se afirmar que as particulas de residuo
de minério de manganés favoreceram o aumento de resisténcia mecanica. No entanto, 0 maior
aumento de resisténcia mecanica se deu devido a interacdo das linhas de discordancias durante

0S ensaios de compressdo por encruamento.
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Figura 13 - Curvas tensdao versus deformacdo convencional. Aspecto geral do comportamento ddctil das
amostrassinterizadasa 590°C durante 2h. (@) Aluminio puro (b) Aluminio com 10% de reforgo de residuo de

minério de manganés. Ensaio de compressao.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 14 - Curvas tensdo versus deformacéo convencional. Aspecto geral do comportamento ddctil das
amostrassinterizadasa 600°C durante 2h. (a) Aluminio puro (b) Aluminio com 10% de refor¢o de residuo de

minério de manganés. Ensaio de compressao.
Fonte: Pesquisa direta (2022).
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Figura 15 - Curvastensao versus deformacédo convencional. Aspecto geral do comportamentodictil dasamostras
sinterizadasa 610°C durante 2h. (@) Aluminio puro (b) Aluminio com 10% de reforgo de residuo de minério de

manganés. Ensaio de compressao.
Fonte: Pesquisa direta (2022).
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45 Microdureza Vickers

Os valores damédia, desvio padrao e coeficiente de variacdo dos dados de microdureza
Vickers estdo apresentados na Tabela 6. Nota-se que as amostras sinterizadas com o reforco de
residuo de manganés apresentaram uma microdureza maior quando comparadas com as
amostras de aluminio puro, como é mostrado também na Figura 16. Como as particulas do
reforgo tém maior resisténcia que o aluminio puro, os valores de dureza dos compésitos foram
mais elevados que o aluminio puro. O coeficiente de variagdo menor que 15% garante uma boa

confiabilidade dos dados devido a baixa disperséo.

Tabela 6 - Média, desvio padréo e coeficiente de varia¢do dosvalores de microdureza Vickers dasamostras
sinterizadas

Condicaode Temperatura de sinterizagdo Média de microdureza Vickers Coeficiente de
trabalho (°C) (HV) variagdo
Al Puro 590 48.73+3.79 7.78%

Al +10% Res. 590 50.25+3.20 6.37%
Al Puro 600 44.13+4.08 9.25%
Al +10% Res. 600 54.18 +6.98 12.89%
Al Puro 610 43.42+5.49 12.64%
Al +10% Res. 610 48.07 +4.80 9.98%

Fonte: Pesquisa direta (2022).

70

0 I I I I I I

Alpuro590°C  Al+10%deres  Alpuro600°C Al+10%deres Alpuro610°C  Al+10% de res
M.Mn-590°C M.Mn- 600°C M.Mn-610°C

w Y Ul D
o o o o

Microdureza (HV)

N
o

1

o

Figura 16 - Média dos valores da microdureza Vickers das amostrassinterizadas.
Fonte: Pesquisa direta (2022).
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Vale destacar que durante o ensaio de microdureza sao realizadas indentacdes aleatérias
ao longo das superficies das amostras. Dessa forma, pode-se afirmar que algumas medicoes
foram realizadas proximas e/ou sobre o refor¢o atribuindo uma maior resisténcia mecanica aos
compositos. Para a temperatura de sinterizacdo a 600°C constatou-se um aumento de dureza de

23%, em comparacdo ao aluminio puro.

30%

R 259 23%
Y
9]
3 20%
o
(8]
£ 15%
g 11%
Ie) 10%
C
£
3 % 3%

.,

590°C 600°C 610°C

Temperatura de sinterizagdo (°C)

Figura 17 - Aumento percentualde microdureza Vickers dasamostrassinterizadasem relagdo ao aluminio puro.
Fonte: Pesquisa direta (2022).
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5 CONCLUSOES

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

Os compdsitos apresentaram uma boa dispersao dos reforcos do residuo de minério de
manganés na matriz de aluminio, maior resisténcia mecanica e menor densidade que o aluminio

puro.

Para a temperatura de 600°C, as amostras apresentaram maiores valores de dureza,
maior densidade e menor perda de massa. Constatou-se um aumento de dureza de 23% em

comparacao ao aluminio puro.

Acredita-se que devido a atmosfera de argbnio, houve uma pequena formacdo de

alumina nos produtos sinterizados.

Constatou-se uma pequena diminuicdo dos valores de densidade geométrica das
amostras sinterizadas em relagdo as amostras verdes. Supde-se que seja devido as mas
aderéncias da alumina formada e dos reforcos com a matriz de aluminio, evaporacao de fases
volateis do reforco e pequena oxidacgdo do carvéo ativado usado na lubrificagdo da matriz de
compactacdo. Os valores de densidade geométrica apresentaram-se proximos com um desvio

percentual médio de 7,50% por condigéo de trabalho.

Os compositos apresentaram caracteristicas de materiais ducteis devido ao aluminio

empregado na matriz.

Observou-se um aumento daresisténcia mecanica com a elevagdo de temperatura para

0s compositos. Para o aluminio, ndo houve alteracao.

Para todas as propriedades analisadas, os valores de variancia e coeficiente de variacio
encontrados foram baixos, menor que 15%, apontando uma boa homogeneidade das amostras

e dos dados obtidos.
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