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Resumo. O presente estudo analisa a produgdo de pos da liga de aluminio AA3107 através da moagem de alta energia
(MAE). Serd desenvolvida uma analise da fabricagdo do po ligado pela técnica da MAE utilizando como matéria prima
os pos elementares dos constituintes da liga supracitada, a fabricagdo do po visa o seu futuro uso em processamento via
metalurgia do po (MP). Os elementos de liga foram pesados de acordo com a composi¢do da mesma e entdo foi
empregada a moagem de alta energia por periodos de 30, 60 e 20 minutos para fabricagdo da liga no estado sdlido. A
liga fabricada foi caracterizada através das técnicas de andlise de tamanho de particula (ATP), microscopia eletronica
de varredura (MEV), espectroscopia de energia dispersiva (EDS) e difra¢do de raios-x (DRX). A caracterizag¢do do
material processado via MAE, confirmou que o aumento do tempo de processamento implica na diminui¢do do tamanho
de particula, podendo-se chegar a valores muito proximos dos encontrados nos pos de partida. Apenas a amostra
fabricada com 120 minutos de moagem de alta energia apresentou na sua caracterizagdo a fase Al6(Mn,Fe), fase esta
caracteristica da liga em estudo.

Palavras-chave: Ligas de Aluminio. Metalurgia do Po. Pos Metalicos. Moagem de Alta Energia.

Abstract. The present study analyzes the production of powders of aluminum alloy AA3107 through high energy ball
milling (HEBM). An analysis of the manufacture of the alloyed powder by the MAE technique using the elemental
powders of the constituents of the aforementioned alloy as raw material will be developed, the manufacture of the powder
aims at its future use in processing via powder metallurgy (PM). The alloy elements were weighed according to their
composition and then high-energy milling was employed for 30, 60 and 120 minute time periods to manufacture the alloy
in the solid state. The fabricated alloy was characterized using particle size analysis (PTA), scanning electron
microscopy (SEM), energy dispersive spectroscopy (EDS), and x-ray diffraction (XRD) techniques. The characterization
of the material processed via MAE, confirmed that the increase in processing time implies a decrease in particle size,
reaching values very close to those found in the starting powders. Only the sample manufactured with 120 minutes of
high energy milling presented in its characterization the Al6(Mn,Fe) phase, a characteristic phase of the alloy under
study.

Keywords: Aluminum Alloys, Powder Metallurgy, Metallic Powders, Mechanical Alloying.
1. INTRODUCAO

Embora grande parte dos componentes metalicos fabricados sejam produzidos através de ligas ferrosas como os agos
e ferros fundidos, materiais estes que abrangem a grande maioria das aplicagdes comerciais e industriais, as ligas

classificadas como ndo ferrosas obtiveram um crescimento consideravel em sua produg@o e aplicagdo nas ultimas
décadas. Dentre essas ligas ndo-ferrosas, as ligas de aluminio se destacam e vém sendo aplicadas na industria acronautica
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e componentes para fabricagao de automoéveis. (BARBOSA, 2014)

Dentre as ligas de aluminio nas da série 3XXX predomina como principal elemento de liga 0 Manganés, com um
percentual maximo de 1,5%. A adigdo do Manganés fornece a liga um aumento na resisténcia mecénica, boa
conformabilidade, resisténcia a corrosdo e bom desempenho em processos de soldagem. Utilizada em placas de veiculos,
latas de bebidas, tanques na indistria quimica entre outras aplicagdes. As Ligas da série 3XXX ndo sdo trataveis
termicamente, ou seja, o aumento da resisténcia mecénica ¢ obtido por meio do trabalho a frio. (BARBOSA, 2014)

Inserida em um contexto altamente competitivo, a industria automobilistica foi uma das principais responsaveis pelo
crescimento da utilizacdo de componentes sinterizados, fabricados via metalurgia do p6 — MP do inglés Powder
Metallurgy — PM.

Patnaik(2002) a descreve como a técnica metalurgica que transforma pds de metais, ligas metalicas e, as vezes,
também, substancias ndo metalicas, em pegas resistentes, compactadas na forma desejada, recorrendo-se apenas ao
emprego de pressdo e calor. A Metalurgia do P6 permite a obtenc¢do de pecas com ponto de fusdo elevado a partir do pd
do material e a obten¢@o de ligas com materiais que nao sdo faceis de criar por outros processos convencionais.

Do ponto de vista econdmico, a metalurgia do p6 tem se tornado insubstituivel devido a sua alta produtividade, fator
este que ¢ fundamental para a defini¢do da escolha do método de fabricagdo na industria moderna. (CHIAVERINI, 2001;
DANNINGER; CALDERON; GIERL-MAYER, 2017). Segundo Moro ¢ Auras(2007), a metalurgia do p6 ¢ um
processo em que a economia de material é levada ao extremo, com minimas perdas de matéria-prima (as perdas da rota
convencional podem chegar a 50%).

O presente trabalho visa a fabricacdo de um pé ligado com a composi¢do quimica da liga de aluminio AA3107 a
partir de p6s comercialmente puros. Para tanto, serd usada a técnica de moagem de alta energia (MAE), com o emprego
de um moinho vibratério do tipo SPEX, onde os pds serdo submetidos a diferentes condi¢des de processamento, e em
seguida serdo caracterizados por diferentes técnicas buscando avaliar o processo de fabricacdo e suas propriedades para
posterior uso na metalurgia do po.

2. METODOLOGIA

A metodologia adotada no presente trabalho seguiu o esquema apresentado na Fig. 1, mostrando as etapas de
fabricagdo e caracterizagao dos pds da liga AA3107.

SELEGAO E PESAGEM MOAGEM DE ALTA ENERGIA CARACTERIZAGAO
Figura 1. Fluxograma com as etapas da metodologia adotada. (Os autores, 2023).

A liga de aluminio AA3107 ¢ formada pelo sistema Al-Mn, porém, apesar o Mn ser o elemento de liga majoritario,
essa liga possui em sua composi¢do concentracdes de outros elementos de liga tais como: silicio (Si), ferro (Fe), cobre
(Cu), zinco (Zn) e titanio (Ti).

Todos os materiais utilizados no presente trabalho estdo descritos na Tab. 1, associados ao seus respectivos
fabricantes ou tipo.

As esferas fabricadas em ago SAE 52100 foram aplicadas com BPR de 7:1, nas propor¢des de 140,000 g de esfera
para 20,000 g de po.

Para atenuar os efeitos de soldabilidade a frio do aluminio durante o processo de moagem de alta energia, utilizou-
se como agente controlador de processo “Process Control Agent — PCA” o acido estearico C18H3602 (Puro), que
funciona como um lubrificante reduzindo os efeitos das colisdes entre os corpos moedores e os pos.

O alcool isopropilico (C3H8O — 99,81% de pureza), foi utilizado para o banho da moagem, ou seja, a moagem ¢
realizada em meio umido, foram utilizadas aproximadamente 75 ml de alcool isopropilico por moagem, quantidade
suficiente para cobrir a massa de po6 e das esferas no interior do recipiente de moagem. O 4lcool isopropilico evita a
combustdo espontdnea do aluminio, ap6s o término da moagem e posterior abertura da jarra de moagem.

Tabela 1. Materiais utilizados no presente trabalho. (Os autores, 2023)

MATERIAL FABRICACAQ/TIPO
Aluminio Puro AA1100 — Pureza 99,00% Alcoa Aluminio S/A
Manganés (P9) - Pureza 99,00% Sigma Aldrich®
Silicio (P9d) - Pureza 99,00% Sigma Aldrich®
Ferro (P9) - Pureza 99,00% Casa da Quimica Ind. E Com. Ltda
Cobre (P6) - Pureza 99,50% Dinamica Quimica Contemporénea Ltda
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Zinco (Po) - Pureza 99,80%
Titanio (P6) - Pureza 99,00%
Esferas de A¢o
PCA - Acido Estedrico - C18H3602 (Puro)
Alcool Isopropilico (Pureza 99,81%)

Dindmica Quimica Contemporanea Ltda
Dindmica Quimica Contemporanea Ltda
SAE 52100
Vetec Quimica Fina
Casa do Laboratdrio

2.1. Pesagem dos elementos quimicos

Para realizagdo da pesagem utilizou-se uma balanga de precisdo semi-analitica com 3 casas decimais, da marca
SHIMADZU e modelo UX420H. A Tab. 2 apresenta a composi¢do quimica em peso para a liga de aluminio AA3107
que apesar de ter como principal elemento o manganés também apresenta teores de Silicio, Ferro, Cobre, Zinco e Titanio
conforme ASM Handbook (1992).

Tabela 2. Composi¢ao quimica da liga AA3107 (ASM Handbook, 1992)

Classificacdo AA Composi¢do, % em peso
Si Fe Cu Mn Zn Ti Al
AA3I07 0,60 0,70 0,15 0,9 0,20 0,10 97,35

A Tabela 3 apresenta as concentragdes de massa em (g) de cada um dos elementos quimicos que compdem as ligas
de aluminio do referente estudo, que serdo submetidas & moagem de alta energia. Os percentuais de massa estdo de
acordo com o ASM Handbook (1992). A massa submetida por moagem foi de 20,000 g, acrescida de 1% do PCA,
totalizando 20,200 g.

A partir dos pos comercialmente puros foram pesadas trés amostras de 20 gramas para moagem nos trés diferentes
tempos a serem estudados, na Tab. 3 temos as quantidades dos pos de cada elemento quimico pesado por amostra.

Tabela 3. Amostras pesadas para posterior MAE. (Os autores, 2023)

Liga de Tempo de MAE | Composi¢do (g)
Aluminio (min) Si Fe Cu Mn Zn Ti Al(1100) | PCA
30 0,120 | 0,140 | 0,030 | 0,180 | 0,040 | 0,020 19,470 0,200
AA3107 60 0,120 | 0,140 | 0,030 | 0,180 | 0,040 | 0,020 19,470 0,200
120 0,120 | 0,140 | 0,030 | 0,180 | 0,040 | 0,020 19,470 0,200

2.2. Moagem de Alta Energia

A moagem de alta energia foi realizada em moinho vibratdrio do tipo SPEX, com velocidade de 720 rpm. A massa
de po foi colocada dentro do recipiente de moagem (jarra). A jarra é fabricada em acgo inoxidavel AISI 304L, e como
corpos moedores foram utilizadas esferas de aco SAE52100, com diametro médio de 6,20 mm e cada esfera pesa
aproximadamente 0,960 g. O BPR utilizado foi de 7:1, sendo assim a cada moagem de 20,000 g de pd, foram colocados
140,000 g de esferas. Os pos foram submetidos a trés tempos de moagem distintos, 30min, 60 min ¢ 120min.

Além dos pos e esferas, foi incluida na jarra uma fragdo de alcool isopropilico com quantidade suficiente para cobrir
toda a carga no interior na jarra ¢ com fungdo de evitar a autocombustio dos pos no contato com oxigénio ao abrir o
recipiente.

Prontamente, apds o término das moagens, se fez necessario realizar uma secagem dos pos. Visando acelerar o
processo de evaporagdo do alcool, utilizou-se para secagem dos materiais em uma estufa fabricada pela Nevoni: NSR
Industria Comércio e Representagdes Ltda., modelo NV 1.2.

2.3. Analise de Tamanho de Particula

Sabendo que o tamanho de particula tem influéncia direta na qualidade dos componentes fabricados por metalurgia
do pod, os pds de aluminio puro AA1100, Mn ¢ os pds da liga AA3107 processadas durante os tempos fixados
anteriormente, foram submetidos a técnica de difra¢ao a laser em meio imido, o dispersante utilizado foi a agua.

O ensaio foi realizado através do equipamento modelo Mastersizer 2000 fabricado pela empresa MALVERN
INSTRUMENTS U.K.

2.4. Microscopia Eletronica de Varredura

A andlise morfologica das particulas e a composi¢do quimica dos pds de aluminio, manganés e a mistura desses pos
por meio das técnicas de microscopia eletronica de varredura e espectroscopia de energia dispersiva. As amostras foram
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dispostas sobre uma fita adesiva dupla face com um recobrimento de carbono que proporciona a sustentagdo do material
particulado sobre um suporte metélico, que em seguida serd submetido ao processo de metalizacdo e seguira para a
analise de MEV e EDS. Foi utilizado um MEV modelo MIRA3, com filamento de FEG, da fabricante TESCAN.

2.5. Difracio de Raios-X

A técnica de DRX foi aplicada nos pos com o intuito de identificar e analisar a fabricagdo da liga propriamente dita,
ou seja, a formacdo das suas respectivas fases e estrutura cristalina.

O difratdmetro utilizado neste trabalho foi o modelo XRD-700, com Cu Ka (A = 1,5405 A) fabricado pela
SHIMADZU, e as condi¢des de aquisi¢do utilizadas foram: Angulo de varredura de 0 a 20, varrendo de 5° a 120° com
um passo de 0,02s.

A partir do bloco de pontos obtidos através desta técnica foram plotados os espectros de DRX de cada liga e seu
respectivo tempo de moagem utilizagdo através do software OriginPro 8 da OriginLab Corporation, em seguida os picos
presentes nos difratogramas foram analisados e indexados por meio de comparagdo, com as microfichas de difragdo do
International Centre for Diffraction Data (ICDD).

3. RESULTADOS
3.1. Analise do tamanho de particula dos pés da liga AA3107 fabricados por MAE

Os p6s da liga de aluminio AA3107 processados por MAE durante 30, 60 e 120 minutos, foram submetidos a difracao
de laser, e foram caracterizados de acordo com sua distribui¢ao granulométrica e tamanhos de particula. As Fig. 2,3 e
4 ilustram as respectivas distribui¢des granulométricas de acordo com o tempo de moagem.

Em relacao a distribui¢do granulométrica dos pos da liga de aluminio AA3107 analisados, ¢ possivel observar através
das Figuras 2, 3 e 4 que o material particulado demonstra uma distribuigdo unimodal independentemente do tempo de
MAE.
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Figura 2. Espectro de difracdo a laser do p6 da liga AA3107 - 30 min. de MAE. (Os autores, 2023).
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Figura 3. Espectro de difragdo a laser do po da liga AA3107 - 60 min. de MAE. (Os autores, 2023).
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Figura 4. Espectro de difracdo a laser do p6 da liga AA3107 - 120 min. de MAE. (Os autores, 2023).

Os pos da liga de aluminio AA3107, o pdé submetido a moagem durante um periodo de 30 min, apresentou um
diametro mediano d(0,5) de 57,780 pm, quando comparado com o didmetro médio do p6 de partida da liga de aluminio
AAT1100, isso sugere que neste tempo de moagem o fenémeno da soldagem a frio era predominante, com o aumento do
tempo de moagem para 60 min, o material apresentou particulas com um didmetro mediano d(0,5) de 42,400 pum, essa
reducdo do tamanho de particula evidencia que o fenomeno de fratura por fadiga comega a se sobrepor ao de soldagem
a frio. Por fim o material submetido a MAE durante um periodo de 120 minutos, apesar de expor uma distribuigdo
bimodal, apresentou um didmetro mediano de d(0,5) de 29,920 pm.

3.2. Microscopia eletronica de varredura dos pés da liga AA3107 fabricados por MAE

O estudo da morfologia das particulas dos pds submetidos a MAE, foi realizada através do MEV, as Fig. 5,6 ¢ 7
apresentam micrografias obtidas para a liga AA3107 processada por MAE durante 30, 60 e 120 min respectivamente.
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View field: 415 pym Det: SE 100 pm View field: 208 pm Det: SE 50 pm
SEM MAG: 500 x  Date(m/dly): 12/05/19 INTM - UFPE SEM MAG: 1.00 kx | Date(m/dly): 12/05/19 INTM - UFPE

Figura 5. MEV do p6 da liga AA3107 processada por 30min de MAE. (a) 500x; (b) 1000x. (Os autores, 2023).
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Figura 7. MEV do p6 da liga AA3107 processada por 120min de MAE. (a) 500x; (b) 1000x. (Os autores, 2023).

Ao analisar as micrografias das Fig. 7 a 9, ¢ possivel observar que as amostras da liga AA3107, apresentaram uma
morfologia de particula irregular e achatada, que segundo Silva (2017) ¢ uma morfologia que estd de acordo com materiais
obtidos por moagem de alta energia.

As micrografias também evidenciam que o aumento do tempo de moagem contribuiu para a diminuigdo do tamanho
de particula, produzindo particulas aproximadamente com a mesma forma e tamanhos.

3.3. Espectroscopia de energia dispersiva dos pos da liga AA3107 fabricados por MAE

Paralelamente a analise de MEV, o EDS foi utilizado para uma analise quimica qualitativa dos pos fabricados. As
Fig. 8,9 e 10 apresentam os resultados obtidos através da técnica de EDS para caracterizagdo das composig¢des quimicas
da liga de aluminio AA3107 processada durante 30, 60 e 120 minutos de MAE, respectivamente.

Os resultados obtidos através da analise por EDS, para a liga AA3107, evidenciam que independente do tempo de
moagem que a mesma foi submetida, a liga em estudo apresentou apenas os elementos quimicos constituintes para
fabricagdo desta, conforme ASM Handbook (2001), que sdo: Al, Zn, Cu, Si, Mn, Ti e Fe.

As imagens das regides analisadas juntamente com o auxilio da coloracdo referente a cada elemento quimico, tornam
evidente e facilitam a constatag@o, que o aumento do tempo de moagem proporciona uma homogeneidade na distribuig@o
dos elementos de liga. Nao foi constatada a presenga de nenhum elemento quimico que ndo pertencesse a composi¢ao
da liga, caracterizando assim que ndo houve a contaminagdo do material particulado.
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Figura 10. EDS do p6 da liga AA3107 processada por 12min de MAE.
3.4. Difracdo de raios-x dos pos da liga AA3107 fabricados por MAE

Para analise das fases constituintes dos pds fabricados foram obtidos os difratogramas das amostras processadas que
estdo mostrados na Fig. 11.

As moagens de 30 e 60 minutos, ndo apresentaram a fase caracteristica das ligas da série AA3XXX que ¢ o
AL6(Mn,Fe). Os p6s processados por MAE durante um tempo de 30 minutos, apresentaram apenas as fases Al, Mn e
Si, que foram identificadas pelas microfichas de referéncia ICDD 03-065-2869, 01-089-2105 e 01-075-0589,
respectivamente. Os pos processados por MAE durante um tempo de 60 minutos, apresentaram apenas as fases Al e Mn,
que foram identificadas pelas microfichas de referéncia ICDD 03-065-2869 e 01-089-2105, respectivamente.

O difratograma dos pds processados por MAE durante 120 minutos, apresentou apenas a fase de Al e a fase AI6Mn,
caracteristica das ligas de Al-Mn, essas fases foram identificadas pelas microfichas de referéncia ICDD 03-065-2869 e
00-006-0665 respectivamente.

A presenga da fase AI6Mn apenas para o tempo de moagem de 120 minutos, comprova que as moagens de 30 e 60
minutos ndo sdo suficientes para a fabricacdo da liga via moagem de alta energia.
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Figura 11. Difratogramas dos pds da liga AA3107. (a) 30min de MAE; (b) 60min de MAE; (¢) 120min de MAE. (Os
autores, 2023).

4. CONCLUSAO

O processamento dos pos elementares dos elementos quimicos da liga AA3107 realizado via moagem de alta energia
foi eficiente em fabricar amostras de p6 com distribuicdo unimodal, e todos os pos fabricados apresentaram morfologia
irregular e achatada.

O material submetido a Moagem de Ala energia durante um periodo de tempo de 120 minutos, apresentou um
diametro mediano de d(0,5) de 29,920 um. Ao analisar a evolucdo do tamanho de particula, fica evidente que com o
aumento do tempo de moagem o tamanho de particula reduziu. Logo, para a fabricacdo da liga trabalhada, o tempo 120
minutos de MAE mostrou-se o mais eficiente.

Nas amostras processadas por 30 e 60 minutos de MAE também n@o foi possivel identificar através das analises de
DRX a fase Al6(Mn,Fe) que ¢é caracteristica das ligas da série AA3XXX, sendo o tempo considerando insuficiente para
a correta consolidagdo da liga AA3107.

Somente nas amostras com 120 minutos de moagem foram identificadas com auxilio de difragdo de raios-X a fase
ortorrombica Al6(Mn,Fe), fase esta que caracteriza as ligas de aluminio compostas de aluminio e manganés, série
AA3XXX.

Concluindo-se que os melhores resultados encontrados no que tange a fabricagdo de pos da liga AA3107 através da
MAE foram encontrados para o tempo de moagem de 120 minutos, este tempo de mostrou efetivo para a identificagdo
de fases caracteristicas da liga em estudo como também para encontrar tamanhos medianos de particula da ordem de
grandeza esperada.
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