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APRESENTACAO

A engenharia de materiais e metallrgica, vem cada vez mais ganhando espaco
nos estudos das grandes empresas e de pesquisadores. Esse aumento no interesse
se da principalmente pela escassez de matérias primas, a necessidade de novos
materiais que possuam melhores caracteristicas fisicas e quimicas e a necessidade
de reaproveitamento dos residuos em geral.

Neste livro sdo apresentados trabalho tedricos e praticos, relacionados a area de
materiais e metalurgia, dando um panorama dos assuntos em pesquisa atualmente.

A caracterizacdo dos materiais € de extrema importancia, visto que afeta
diretamente aos projetos e sua execucgao dentro de premissas de desempenho técnico
e econdbmico. Ainda sédo base da formacédo do engenheiro projetista cujo oficio se
fundamenta na correta escolha de materiais e no processo de obtengcdo do mesmo,
estando diretamente relacionados a area de metalurgia.

De abordagem objetiva, a obra se mostra de grande relevancia para graduandos,
alunos de poés-graduacao, docentes e profissionais, apresentando tematicas e
metodologias diversificadas, em situacdes reais.

Aos autores, agradecemos pela confianca e espirito de parceria.

Boa leitura

Henrique Ajuz Holzmann
Ricardo Vinicius Bubna Biscaia
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RECICLADO A PARTIR DE LATAS DE BEBIDA VIA
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RESUMO: A Metalurgia do P6 pode ser
uma técnica economicamente  atrativa,
pois minimiza a necessidade de usinagem,
aproveita praticamente toda a matéria prima,
produz um bom acabamento superficial e
mantém uma estreita tolerancia dimensional.
Buscando alternativas de processamento
tecnoldgico para o aluminio reciclado, uma rota
de processamento por moagem de alta energia
seguida de sinterizacdo foi analisada. Essa
rota de processamento envolve um grande
refinamento microestrutural com uma matéria
prima de baixo custo e elevado valor agregado.
O objetivo desse trabalho foi processar por
moagem de alta energia aluminio proveniente
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METALURGIA DO PO

do corpo de latas de (liga

AA3004), com posterior compactacéo a frio e

refrigerante

sinterizac&o, sendo analisadas a granulometria

e microestruturas resultantes. O material
previamente fragmentado foi moido por 1h, 1,5h
e 2h em um moinho de alta energia, gerando
um maior refinamento no tamanho médio de
particulas, respectivamente. Todas as condi¢coes
foram compactadas a 400MPa e sinterizadas
a 600°C por 2h. O maior refinamento do pé
moido por 2h (tamanho médio de particula de
104,5 ym) promoveu maior densificacdo nas
amostras sinterizadas, alcancando 13% de
porosidade e maior dureza Vickers (92,2 HV).
Dessa forma, o material mais refinado, moido
por 2h, foi sinterizado também a 470°C por 5h.
Nesse caso, 0 maior tempo de processo, apesar
da menor temperatura, promoveu uma maior
densificacdo, alcancando 7,5% de porosidade
no produto gerado. A analise microestrutural
por Difracdo de Raios-X (DRX) e Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV) revelou uma
microestrutura composta por precipitados Al,Mn
dispersos na matriz de Al-alfa (CFC), tipicos da

liga Al-Mn.

PALAVRAS-CHAVE:Metalurgiadop®,aluminio,
sinterizacéo, reciclagem, microestrutura.

Consolidation by  SINTERIZATION and
microstructural characterization of recycled
aluminum from beverage cans via powder
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metallurgy

ABSTRACT: Powder Metallurgy can be an economically attractive technique, since
it minimizes the need for machining, has great use of the raw material, produces
a good surface finish and maintains a close dimensional tolerance. The search for
technological processing alternatives for recycled aluminum, a processing route for
high energy ball mill followed by sintering was analyzed. This processing route involves
a great microstructural refinement with a raw material of low cost and high added value.
The objective of this work was to process by high energy ball mill aluminum from the
body of coolant cans (AA3004 alloy), with subsequent cold compaction and sintering,
analyzing the granulometry and resulting microstructures. The previously fragmented
material was ground for 1h, 1.5h and 2h in a high energy ball mill, generating a higher
refinement in the mean particle size, respectively. All conditions were compacted at
400MPa and sintered at 600°C for 2h. The highest refinement of ground powder for
2h (average particle size of 104.5um) promoted higher densification in the sintered
samples, reaching 13% porosity and higher Vickers hardness (92.2 HV). Thus, the
most refined material, milled for 2h, was also sintered at 470°C for 5h. In this case, the
longer process time despite the lower temperature, promoted a higher densification
reaching 7.5% porosity in the generated product. Microstructural analysis by X-ray
diffraction (XRD) and Scanning Electron Microscopy (SEM) revealed a microstructure
composed of Al,Mn precipitates dispersed in the Al-Alfa (CFC) matrix, typical of the Al-
Mn alloy.

KEYWORDS: Powder metallurgy, aluminum, sintering, recycling, microstructure.

11 INTRODUCAO

O aluminio é o terceiro elemento mais encontrado na crosta terrestre e o mais
abundante entre os elementos metalicos. Suas propriedades, como baixa densidade,
alta condutividade elétrica, alta resisténcia a corrosao e baixo ponto de fusédo, permitem
que seja utilizado de forma extensiva para a producéo de diversos itens, tais como ligas
metalicas, laminados e extrudados. Uma das suas principais aplica¢des é na industria
de alimenticia, em latas para bebida, devido a suas propriedades ja mencionadas e
por ser 100% reciclavel. (CARDOSO, 2011)

Segundo a Associacdo Brasileira do Aluminio (ABAL, 2017), o indice de
Reciclagem das Latas de Aluminio no Brasil em 2014 foi de 98,4%, sendo esse
indice de aproveitamento de extrema importancia, uma vez que o custo da producéo
de aluminio primario é muito alto por envolver um processo de eletrdlise ignea da
alumina proveniente da bauxita. O uso do aluminio a partir da reciclagem de produtos
descartados pode tornar a produgao de um novo produto com custo de apenas 5% do
total do custo do aluminio primario, resultando em um valor agregado muito grande em
termos comerciais, ambientais e também sociais.

Usualmente, o corpo de uma lata de aluminio no Brasil € fabricado com a liga
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AA3004 e equivale a 75% do seu peso total (REIS, 2013). Essa liga possui altos teores
de manganés e magnésio, além de ferro, silicio, cobre e zinco, sendo sua composi¢do
nominal mostrada pela Tabela 1. Ela ndo responde bem a tratamentos térmicos de
endurecimento, porém tem alta conformabilidade e alta capacidade de endurecimento
por encruamento. Outra caracteristica é a baixa susceptibilidade a corroséao sob tenséo
(ASTM, 1992).

Componente Mn Mg Fe Si Cu Zn
% (peso) 1,0-15 08-1,3 0,70 0,3 0,25 0,25

Tabela 1: Composicdo quimica nominal da liga AA3004 (ASTM, 1992).

Teores de Fe e Si até o limite de 0,7% cada, levam ao aumento da resisténcia
mecanica sem diminuir a resisténcia a corrosao (MARTINS, 2005). A microestrutura &
constituida basicamente por uma matriz de Al-alfa (CCC) e outras fases derivadas dos
elementos presentes, como intermetalicos do tipo Al ,(MnFe) (ortorrémbico) e Al(MnFe)
Si (cubico) (PATROCINIO, 2011). A facilidade de difusdo do Mn promove a formagéo
da fase Al (MnFe) até sua maxima solubilidade, podendo também ocorrer a formagéo
de uma variagéo através da fase Al,(Mn, .Fe ) (MERCHANT, 1990; HATCH, 1993).

A baixa solubilidade do Fe, associado a altos teores desse elemento, favorece
a formagéo da fase beta B (AlFeSi), que & altamente fragilizante. Portanto, sua
ocorréncia deve ser evitada, sendo que um dos efeitos benéficos do Mn é o de
equalizar a composigéo induzindo a formagéo do Fe na fase Al,Fe,Si, por exemplo,
gue € menos prejudicial. Os precipitados de Al(MnFe)Si promovem maior dureza
quando comparados as particulas Al (MnFe), devido a morfologia das particulas que
apresentam-se arredondas no primeiro caso e alongadas no segundo (MONDOLFO,
1976).

A Metalurgia do P6 (MP) € uma forma de processamento ja desenvolvida e
utilizada industrialmente para a fabricacado de componentes ferrosos e néo ferrosos.
Ela € economicamente vantajosa frente a outras técnicas de producdo, uma vez
gue minimiza a necessidade de usinagem e acabamento superficial, e mantém uma
estreita tolerancia dimensional. Geralmente, o processo de fabricagao por MP inclui
obtencédo do pd, o processamento prévio deste po, compactacao a frio, sinterizacédo e
acabamento (ZILNYK, 2008). Outras formas de consolidagcéo de p6 tém sido analisadas
e comparadas com a sinterizacéo, tal como a extrusao de p6 metélico com base em
ligas de aluminio (Silva et al, 2017; Peres et al, 2008a, b, c; Peres et al, 2009a, b;
Peres et al, 2010; Dabhade et al,2008; Wang et al, 2015)

Dentre as vantagens do processo de sinterizacdo em relacdo as técnicas
metalurgicas convencionais (fundi¢do e conformag¢do mecanica de lingotes), pode-se
destacar: producéo de pecas de metais refratarios, obtencdo de efeitos estruturais
especiais (porosidade controlada em buchas autolubrificantes e filtros metalicos),
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combinacgdes de substéncias metalicas com materiais ndo metalicos (compdsito metal-
ceramica), obtencdo de materiais onde os constituintes metalicos ou ndo metalicos
continuam a conservar suas caracteristicas fisicas individuais (discos de friccdo e
contatos elétricos), producdo mais econémica de pecas de grande precisao de forma
e dimensodes, controle rigoroso da composicao do material, eliminacao ou reducéo a
um minimo das impurezas introduzidas pelos processos metallurgicos convencionais;
operacao em atmosfera rigorosamente controlada ou em vacuo; reducéo ou eliminagéo
das perdas de material ou producéo de sucata. (CHIAVERINI, 1992)

Além disso, de acordo com o Grupo Setorial de Metalurgia do P6 (2009) e
CHIAVERINI (1992), a MP dispde de alto aproveitamento das matérias primas,
usualmente acima de 95%; baixo impacto ambiental, ja que exige uma baixa energia
de transformacédo do material, e a possibilidade de se produzir e conformar metais
dificeis de serem obtidos pelos processos metalurgicos convencionais, como metais
duros e refratarios.

Uma alternativa para o reaproveitamento do material em termos de produtos
reciclados é a moagem de alta energia. De acordo com SOUSA (2012), a Moagem
de Alta Energia (MAE) ou Mechanical Alloying (MA) é um processo de moagem
qgue ocorre no estado sélido que envolve repetidas soldas, fraturas e ressoldas de
particulas de p6 em moinhos de bolas de alta energia. Originalmente desenvolveu-se
na industria aeroespacial para produzir superligas a base de niquel e ferro por meio
de dispersao de Oxidos capaz de produzir uma variedade de ligas a partir de mistura
de poés-elementares. As fases de ndo equilibrio sinterizados incluem solugdes sélidas
supersaturadas, fases metaestaveis cristalinas e quasicristalinas, nanoestruturas e
ligas amorfas.

A energia de moagem do pé é tanto maior quanto menor for o didmetro das bolas
e maiores forem a velocidade de moagem e a razdo em massa bolas/material. Dentre
algumas limitagdes, sob velocidade muito elevada as esferas ficam presas na parede
interna da cédmara e ndo exercem a forgca de impacto. Dessa forma a velocidade
maxima da moagem deve ser logo abaixo da velocidade critica. O numero de colisdes
entre as bolas e o material é maior em velocidades maiores, pois estao relacionadas
a frequéncia de movimentagcao da camara, porém elevam a temperatura, melhorando
a soldabilidade, a ductilidade e a difusividade dos elementos, sendo este Gltimo um
promotor da homogeneizacédo do material, porém aumenta a reatividade ao meio e
pode induzir a ocorréncia de transformac&o microestrutural, levando a decomposicéo
de solugdes sélidas supersaturadas ou fases metaestaveis. (SURYANARAYANA,
2001)

A forma mais comum usada para consolidacéo a verde do p6 metélico, facilitando
0 seu manuseio, &€ a compactacao uniaxial em moldes com o formato do produto
desejado seguida da consolidacao final por sinterizacdo. A sinterizacdo pode ser
efetuada nos componentes sob o estado fotalmente solido ou no estado componente
solido/ componente liquido, sendo o primeiro caso 0 que tende a promover menor
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influéncia de alteracdo microestrutural. A sinterizacdo ocorre a uma temperatura
abaixo da temperatura de fusdo do metal base ou da liga metalica considerada,
sob condi¢cbes controladas de temperatura, tempo e atmosfera (ARENHARDT et al,
2015). Varios mecanismos de difusao interatbmica estao envolvidos, sendo que a
difusao interfacial entre particulas de p6 promove a sua uniao por ligacoes primarias,
promovendo ganho na resisténcia mecanica, redug¢ao da porosidade e densificagao do
produto consolidado. (OLIVEIRA, 2014)

Este trabalho teve como objetivo processar por moagem de alta energia e
por sinterizacdo aluminio a partir do corpo de latas de refrigerante recicladas e sua
caracterizagcdo microestrutural analisada e correlacionada com os parametros de
processo adotados com base em dados da literatura.

2| METODOLOGIA

A realizacao do trabalho experimental se dividiu em cinco etapas: moagem de
alta energia, compactacéo, sinterizacdo, preparacao metalogréafica e caracterizacao
microestrutural.

O corpo de latas de refrigerante de aluminio de um mesmo fabricante do Brasil
foram selecionadas, lavadas com agua e detergente e cortadas em fragmentos de
area quadrada de 2,5 x 2,5 mm. Os fragmentos foram submetidos a moagem em um
moinho de alta energia do tipo planetario, com relacéo 10:1 entre o peso das bolas e
0 peso do material e rotacdo de 450 RPM. Em cada moagem foram usadas 3 gramas
de material e 5 esferas de aco cromado (6 gramas por esfera). Foram realizados trés
tempos de moagem diferentes sob atmosfera ambiente, nos periodos de 1h, 1Th30min
e 2h. Para cada moagem, foi respeitado intervalo de parada a cada 30 minutos a fim
de se evitar o super-aquecimento da camara do moinho.

Os pos obtidos foram caracterizados por Analise de Distribuicdo Granulométrica,
afim de se obter o tamanho médio de particula e a distribuicdo de tamanho de particulas,
realizado em equipamento de analise de tamanho de particulas por difracéo de laser
(Granulémetro), modelo CILAS 920, do Laboratério de Materiais Ceramicos e Metais
Especiais da UFRN,

A primeira etapa de consolidacao foi feita através de compactacao uniaxial a
frio no Laboratério de Metais e Ensaios Mecéanicos (LABMEM) no Departamento de
Engenharia de Materiais (DEMAT) da UFRN, a partir de uma matriz cilindrica de 5 mm
de didmetro e 0 uso de 2,5 gramas do p6 em cada compactacdo. Os corpos de prova
a verde foram submetidos ao processo de sinterizagcdo em um forno tipo mufla 600 °C
sob velocidade de aquecimento de 10°C/min e patamar de 1h, totalizando o tempo de
2h, sendo que as amostras foram deixadas no forno até o resfriamento. Para atmosfera
de sinterizacdo foi utilizado o gas argdnio. Essa temperatura foi definida através da
analise prévia por ensaio de térmico de dilatometria, no equipamento NETZSCH DIL
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402, do laborat6rio de analises térmicas do DEMAT_UFRN, sob taxa de aquecimento
de 10°C/min, visando-se 0 uso de uma temperatura de sinterizacéo abaixo de qualquer
indicativo de fusao para o p6 metalico produzido.

Com a verificagdo do melhor resultado obtido pela moagem de 2h na obtencéo
do maior refinamento de tamanho de particulas, efetuou-se um novo procedimento
de consolidagéo através da compactacao a 400MPa e de sinterizagéo a 470 °C sob o
patamar de 5h, para posterior compara¢cado com o material sinterizado a 600°C por 2h.

Tanto os pés como os materiais consolidados foram analisados por Difracéo
de Raios-X (DRX) (Shimadzu modelo XRD-7000) para a identificacdo das principais
fases presentes com varredura de 10° a 90° para 26 e velocidade angular de 1°/minuto
(0,0167°/segundo) no modo continuo, realizado no Laboratério de Caracterizacéo
Estrutural dos Materiais (LCEM) do DEMAT-UFRN.

Os materiais também foram preparados metalograficamente por embutimento
em resina acrilica de cura a frio, lixados em granalhas #240, #320, #400, #600, #1200
e #2000, polidos com pasta de diamante de 1,0 um e atacados quimicamente em
uma solugcdo de 5 gramas hidroxido de sddio para 10 ml de agua destilada durante 5
segundos. A aplicacao da solucéo foi realizada através do contato de um chumaco de
algodao embebido no reagente sobre cada amostra. Esse procedimento foi realizado
no Laboratério de Caracterizacdao dos Materiais (LCM) do DEMAT-UFRN.

Nas amostras polidas, antes de serem atacadas quimicamente, foram submetidas
a analise quantitativa da porosidade através do método dos pontos (ASTM E562 - 11)
via Microscopia Otica, sendo calculados a média de 10 medi¢ées por amostra.

Apbs o ataque quimico, as amostras foram caracterizadas microestruturalmente
por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), modelo TM 3000 HITACHI, e por
Espectrometria de Raios-X por Dispersao de Energia (EDS) com sistema SDD (Silicon

Drift Detector), em equipamento do Laboratério de Caracterizacdo Estrutural dos
Materiais (LCEM) do DEMAT - UFRN.

Analise de microdureza Vickers foi realizada nas amostras sinterizadas em um
equipamento Pantec MV200A no laboratério GET da UFRN, aplicando-se uma carga

de 2,94N durante 15 segundos, em pontos aleatérios da amostra. Calculou-se a média
de 10 medidas por amostra e seu respectivo desvio padrao.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Efeito do tempo de moagem na granulometria

As curvas do ensaio de distribuicdo granulométrica obtidas no granuldmetro a
laser s&o exibidas a seguir. A Figura 1. mostra a curva de distribuicdo granulométrica,
em que o didametro médio de particula obtida com tempo de moagem de 1h, 1Th30min
e 2h foram de 119,3 ym, 114,0 ym e 104,5 pm, respectivamente. A moagem de 1h
apresentou uma maior média de tamanho de particula, além de uma faixa de distribuicéo
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de tamanho mais estreita em relagdo aos tempos de moagem superiores, indicando
condi¢cdes menos favoraveis para uma consolidacdo por compactacéo via metalurgia
do p6. Em contrapartida, a moagem por 2h apresentou o melhor resultado em termos
de refinamento do pd, com o menor tamanho médio e a maior faixa de distribuicao de
tamanho, fatores favoraveis para maior compactagcao do p6é sob compressao uniaxial e
favorecendo produtos consolidados mais densos e menos porosos apos a sinterizagao.
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Figura 1: Distribuicao granulométrica das particulas de pd para os tempos de moagem de
1h, 1h30min e 2h.

A matéria prima usada é a base de liga de aluminio baixa liga, sendo um material
ductil e portanto o processo de moagem esta relacionado a um ciclo de deformacéo,
soldagem e fragmentacédo das particulas, levando a diminuicdo do tamanho das
particulas nos periodos de moagem efetuados. O diagrama da Figura 11 apresenta o
comparativo de diferentes faixas de tamanho de particulas para os diferentes tempos
de moagem. Sendo observado que os parametros de processo usados foram efetivos
em alterar significativamente o tamanho e a distribuicdo das particulas de pd, onde
as particulas mais refinadas foram mais frequentes nos maiores tempos de moagem.

3.2 Analise da morfologia das particulas de p6

A anadlise morfolégica das particulas foi realizada via microscopia eletrénica de
varredura (MEV) visando a caracteriza¢ao do formato das particulas de pé em relagao
ao tempo de moagem. A Figura 2 mostra imagens representativas das particulas
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resultantes dos trés tempos de moagem (1h, 1h30min e 2h). Em todos os casos ocorreu
uma efetiva fragmentacéo do material original, o qual possuia area quadrada de 2,5 x
2,5 mm, resultando em particulas de tamanhos micrométricos em concordancia com
os resultados de distribuicdo e tamanho apresentados pela analise granulométrica
a laser (topico 3.1). Uma caracteristica dominante foi a forma irregular e escamosa
para os trés periodos de moagem, a qual segundo SURYANARAYANA (2001) é uma
caracteristica comum em particulas ducteis cominuidas por moagem.

Moagem de 1h Moagem de 1h30min Moagem de 2h
(a) (b) (©)

Figura 2: Morfologia das particulas observadas via MEV: (a) particulas obtidas com 1h de
moagem; (b) particulas obtidas com 1h30min de moagem; (c) particulas obtidas com 2h de
moagem.

Analisando a Tese de FOGAGNOLO (2000), um maior tempo de moagem
associado ao uso de bolas de menor didmetro durante a moagem ou ao uso de
bolas de diametros combinados (esferas grandes e pequenas), podem reduzir mais
efetivamente o tamanho das particulas de p6, assim como promover geometrias mais
equiaxiais. Esse comportamento € valido até um periodo de moagem limite, onde
periodos excedentes de moagem podem promover a aglomeracgao de particulas finas
de forma indesejada e reduzindo a efetividade do processo. Comparando esse efeito
com o0s resultados aqui apresentados, pode se concluir que o material processado
a partir do corpo de latas de refrigerantes ndo atingiu o periodo limite de moagem,
podendo ser cominuido acima das 2h utilizada, com o intuito de obter particulas
menores e mais equiaxiais. Porém, deve-se levar em consideragdo o maior custo que
podera acarretar e os danos microestruturais e de oxidagao do po, uma vez que a rota
de processamento proposta se baseia em moagem sob atmosfera ambiente, sem o
uso de gas inerte ou produto similar.

Por outro lado, a presenca de particulas de forma irregular, escamosa e angular,
de acordo com FIGUEIREDO (2013), quanto mais irregular for a particula maior sera
a area superficial especifica livre para interagdo entre as moléculas na sinterizagao,
formando uma peca mais compacta e com melhores propriedades mecanicas.
Além disso, uma larga distribuicdo granulométrica, como a presenca de particulas
finas associados a pos grosseiros auxiliam em um maior empacotamento durante a
compactacgao, visto que os vazios sao facilmente preenchidos pelas mesmas.
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3.3 Analise da porosidade dos materiais consolidados

Os materiais sinterizados a 600°C a partir dos pdés cominuidos por 1h, 1h30min e
2h, e o material sinterizado a 470°C com o p6 cominuido por 2h tiveram sua porosidade
média determinada pelo método dos pontos, conforme resultado apresentado na

Tabela 2.
(08 Gl 600°C por 2h 470°C por 5h
sinterizacao
Tempo de moagem 1h 1h30min 2h 2h
Porosidade 26% 19% 13% 7,5%

Tabela 2: Porosidade dos materiais sinterizados.

Verifica-se que os periodos de moagem adotados foram bastante efetivos
na densificacdo do material apés a sinterizacdo a 600°C por 2h., apresentando
porosidades de 26%, 19% e 13% para os tempos de moagem de 1h, 1Th30min e 2h,
respectivamente. Uma reducdo ainda maior da porosidade, de 7,5%, foi obtida para
o material sinterizado a 470 °C por 5 horas. Ou seja, embora consolidado a uma
temperatura bem menor, 0 maior tempo de exposicao promoveu uma maior atuacao
dos mecanismos de difusao interfaciais com a maior densificacdo do produto.

A Figura 3 mostra as micrografias obtidas em MEV, que indicam a diferenca
de porosidade entre as amostras sinterizadas a 600 °C. A porosidade do material é
relacionada a curva de distribuicdo de tamanho de particula, portanto como ja citado
anteriormente, o fato do p6 obtido em 2h de moagem ter melhor distribuicdo de tamanho
de particula e menor tamanho médio resulta em um material consolidado com menor
porosidade.

DEMat-UFRN 20{6700T 1331 H_| DEMat-UFRN &T101 1349 500 um | DEMatUFRN

(@) (b)

Figura 3: : Micrografias comparativas da densificacdo dos materiais sinterizados a 600 °C,
proveniente dos pds submetidos aos diferentes periodos de moagem: (a) 1h de moagem (b)
1h30min de moagem (c) 2h de moagem

Na micrografia da Figura 4 observa-se um maior grau de consolidagdo, com
menor porosidade e a maior ocorréncia de coalescéncia das particulas de p6 através
da difuséo de atomos durante a sinterizacao a 470°C por 5 horas do p6 moido durante
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2 horas.

DEMat-UFRNEI0T 20170807 0923 H D59 =500 200 um

Figura 4: Micrografia da amostra ap0s sinterizagdo a 470°C por 5h.

3.4 Analise microestrutural por Difracao de Raios-X

A andlise de difracdo de raios-x permitiu identificar as principais fases presentes
nos pos processados e nos materiais sinterizados, a partir da comparacao com fichas
catalograficas padrdes da literatura.

A Figura 5a apresenta os difratogramas com as fases encontradas por meio das
andlises das amostras do p6 de aluminio conforme os diferentes tempos de moagem
e a Figura 5b os difratogramas dos mesmos pds apds a sinterizacdo a 600°C por
2h. Como fase principal esta a Al-alfa (CFC), além das fases Al Mn, AlFe, e Mg,Si.
As fases encontradas estao de acordo com as fases esperadas para a liga 3004 ou
similar usadas comercialmente na fabricagdo do corpo das latas de refrigerantes. As
fases AlFe, e Mg,Si foram claramente identificadas para o tempo de moagem de 1h,
mas nao para os demais casos, justificado pela pequena quantidade das mesmas
associado ao limite de deteccdo do equipamento de DRX. Uma outra hipétese é uma
possivel solubilizacdo parcial dos componentes dessas fases na matriz de Al-alfa
com tempos maiores de moagem de alta energia, embora improvavel devido a baixa
solubilidade do Fe e do Si na matriz (Al-alfa), além de nao ter sido detectado pelo DRX
apos a sinterizacao (condicao com maior tendéncia de precipitacao dessas fases).
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Figura 5: Difratogramas de Raios-X: (a) Aluminio em pd apés moagens de 1h, 1Th30min e 2h;
(b) Aluminio sinterizado a 600°C por 2h a partir dos p6s moidos por 1h, 1Th30min e 2h [Autor].

3.5 Microanalise por EDS

As micrografias obtidas por MEV revelam a homogeneidade da distribuicdo das
fases precipitadas nos materiais sinterizados sob todas as condi¢cbes de processo,
além da presenca marcante de precipitados claros dispersos na matriz de Al-alfa.
De forma representativa, a Figura 6a, referente a liga obtida com 1h de moagem e
sinterizada a 600°C, mostra essa caracteristica predominante. A microanalise por EDS
da Figura 6b mostra a presenca dos elementos Fe, Mn, Al e Si presentes nesses
precipitados. Assim, comparando com os resultados encontrados por DRX, conclui-
se que os precipitados sé@o constituidos pelas fases Al,Mn (em maior quantidade) e
de AlFe,. Esses precipitados tem caracteristica fragil e, ao mesmo tempo que podem
elevar a resisténcia mecéanica do produto, podem também promover microtrincas sob
carregamento mecénico reduzindo a ductilidade.
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Figura 6: (a) Micrografia da distribuicdo da fases precipitadas na liga com 1h de moagem e
sinterizada a 600°C obtida em MEV; (b) Analise de EDS das fases precipitadas na liga.

Outro dado interessante esta expresso na Tabela 3 com os valores da composicéo
guimica das amostras ap6s moagem de alta energia por 2h antes e depois da
sinterizagao a 470°C por 5h, obtidos por EDS.

Elemento quimico Al (0] Mg | Mn | Cu | Fe Ti Si
Amostra nao Sinterizada 94,04 | 315 | 1,74 |051| - |o018| 011|026
(% Peso)
Amostra Sinteri 2 470° 5h
interizada a 470°C por 8h | - 01 1908 | 1.27 | 0.83 | 0,63 | 0,43 | 0.34 | 0,12
(% Peso)

Tabela 3: Composicdo Quimica das Amostras obtidas por MEV-EDS, moidas por 2 h no estado
antes e apos a sinterizagéo a 470°C por 5h

De acordo com a Tabela 3, com exce¢ao do oxigénio, verifica-se uma variagéo
discreta dos demais elementos. Isso se deve, provavelmente, a regido analisada por
EDS no material sinterizado ser diferente da regido analisada do material antes da
sinterizacéo. Apesar disso, de acordo com VERRAN (2004), as porcentagens de Si,
Fe, Mg estao dentro da faixa de tolerancia da composi¢cao quimica do corpo da lata de
bebida.

Ja 0 aumento significativo do teor de oxigénio de 3,15%(% peso) para 19,08% (%
peso) apos a sinterizacéo € um forte indicativo da ocorréncia de oxidacdo da amostra.
Este resultado se justifica pela auséncia de gas inerte durante a sinterizagéo associado
a exposicao pelo periodo de 5 horas a 470 °C dentro do forno, permitindo a difuséo e
a reagao do oxigénio com o aluminio formando a fase mais estavel Al,O,, sendo essa
uma desvantagem do processo sem o0 uso de atmosfera inerte, uma vez que tende a
afetar negativamente as propriedades mecanicas.

3.6 Ensaio de Microdureza Vickers

O resultado do ensaio de microdureza Vickers apresentou valores proximos
aos obtidos pelas ligas de aluminio em geral, de acordo com a literatura consultada
(ALMEIDA, 2015; MARTINS, 2005; BARBOSA, 2001). Na Figura 10 é mostrado o
comparativo da média dos valores de microdureza com o tempo de moagem com 0s




seus respectivos desvios padroes.

Tempo de moagem

1h 1h30min 2h

Microdureza (HV) 56,42 66,52 92.21
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Figura 10: Microdureza Vickers em fun¢ao do tempo de moagem para as amostras sinterizadas
a 600°C por 2h e a 470°C por 5h.

A composicao da liga reciclada pode ter contribuido para aumento da dureza,
favorecendo a precipitacao de particulas, que é uns dos mecanismos de endurecimento
do aluminio. Nas micrografias analisadas é possivel observar a presenca da fase Al Mn
distribuida de forma homogénea na liga, o que resulta no aumento da dureza. Os
valores de microdureza obtidos estdo proximos aos valores que as ligas de aluminio
apresentam em geral, de acordo com a literatura consultada (ALMEIDA, 2015;
MARTINS, 2005; BARBOSA, 2001).

Um segundo fator a ser analisado é o tempo de moagem, que quanto maior for
tende a promover microestruturas mais metaestaveis (menor tamanho de grdo, maior
formacao de solucao sélida super saturada da fase Al-alfa, maior grau de encruamento.

Um terceiro fator € o tamanho de particula de pd, que quanto menor for, mais reativo
e mais rapido tende a formar a unido das particulas por difusédo (empescogcamento) no
processo de sinterizacgao.

Assim, ha um processo competitivo de mecanismos de endurecimento e de
amolecimento durante a sinterizacéo dos p6s provenientes de trés tempos de moagem
diferentes, onde pelo ensaio de dureza verificou-se que o maior tempo de moagem
promoveu o dominio de mecanismos de endurecimento nos produtos sinterizados. Em
contrapartida, esse efeito ndo foi 0 mesmo para o comportamento sob compressao,
onde a maior resisténcia foi obtida para 1h30min de moagem, seguida de 2h e de
1h. Nesse caso, uma analise mais detalhada da porosidade e da microestrutura é
recomendada para trabalhos futuros, tais como a analise de precipitados nanométricos
via microscopia de emissdao de campo (FEG) ou por microscopia eletrénica de
transmissao (MET).

Comprando a matéria-prima de origem, os fragmentos do corpo das de
refrigerantes provém de encruamento por laminacdo, sendo encruados também
por moagem de alta energia, porém, o processo final de sinterizagdo promove
alivio de tensbes e o crescimento de gréo, que sao mecanismos de amolecimento.
Ja uma possivel ocorréncia de precipitagdo do Al.Mn atuaria como mecanismo de

Impactos das Tecnologias na Engenharia de Materiais e Metalurgica Capitulo 10



endurecimento. Devido aos diversos mecanismos envolvidos, um resultado claro
obtido que dominou o processo do aumento da dureza foi a consolidagdo de materiais
com menor porosidade (moagem de 2 horas e sinterizacao a 470°C por 5h).

41 CONCLUSAO

« Através das analises microestruturais efetuadas, verificou-se que o pd me-
talico apresentou uma boa distribuicao de tamanho de particulas, desejavel
para um maior empacotamento.

« A amostra sinterizada apresentou também porosidade satisfatéria, devido
ao tamanho satisfatorio do p6. Entretanto, verificou-se um grau indesejavel
de oxidagao, que pode ser oriundo do tempo de tratamento térmico ou da
auséncia do géas de arraste.

« O maior refinamento do pé moido por 2h (tamanho médio de particula de
104,5 pym) promoveu maior densificacdo nas amostras sinterizadas, alcan-
cando 13% de porosidade e maior dureza Vickers (92,2 HV).

+ O material mais refinado, moido por 2h e sinterizado 470°C por 5h promo-
veu uma maior densificacéo, alcangando 7,5% de porosidade no produto
gerado. Nesse caso, o maior tempo de processo foi mais efetivo em promo-
ver a difusdo interatdbmicas e efetividade da consolidagcdo em um produto
mais compacto.

A andlise microestrutural por Difracdo de Raios-X (DRX) e Microscopia Ele-
tronica de Varredura (MEV) revelou uma microestrutura composta por pre-
cipitados Al.Mn dispersos na matriz de Al-alfa (CFC), tipicos da liga Al-Mn.
Outros intermetalicos comuns da liga do corpo da lata (AA3004) foram de-
tectados em pequena fragdo como Al ,Fe e Mg,Si.
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