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RESUMO

O P4 de aciaria elétrica (PAE) é um residuo solido gerado nos processos de fabricacao
do aco. Em virtude da periculosidade do PAE, préticas alternativas, como a reinser¢do do
residuo no processo produtivo, ou sua incorporagdo em outros materiais fizeram com que a
reciclagem tenha se tornado uma via para este subproduto. Neste estudo, realizou-se a
fabricacdo de compdsitos de matriz de aluminio reforcados com particulas de PAE, através da
técnica de metalurgia do p6 convencional (MP) e Sinterizacdo por plasma pulsado (SPS). Para
tal, o residuo foi caracterizado pelas técnicas de Fluorescéncia de raios X (FRX), separacdo
granulométrica via peneiramento a imido, distribuicdo do tamanho de particulas, Difracdo de
raios X (DRX), Microscopia eletrénica de varredura (MEV) e Espectroscopia por energia
dispersiva (EDS). Os pos de partidas foram pesados e moidos em moinho de alta energia do
tipo SPEX. Os compositos propostos possuiam adicdo de PAE nos teores de 5, 10 e 15% em
peso, em uma matriz de aluminio AA7075. Os compésitos foram fabricados por Metalurgia do
p6 (MP) em amostras com 16 mm de didmetro, sinterizadas durante 5 horas a 500°C. Para a
técnica de SPS, os mesmos pos foram sinterizados 400°C, com pressdo de 50 MPa durante 5
min, para amostras de 8 mm de didmetro. Avaliou-se a influénciraa do PAE na dureza do
composito por Microdureza Vickers, Ultramicrodureza, Andalise dinamico-mecéanica (DMA).
De acordo com os resultados obtidos, a adicdo de PAE na matriz de aluminio resultou em
aumento dos valores de dureza de 46% para a adicdo de 5%p de residuo em relagdo a liga
AAT7075, contribuindo para o aumento do Mddulo de Armazenamento (E’) em comparagao
com o metal base, principalmente para a faixa de temperatura de 150 a 310°C na qual o E’ do
composito atinge o valor maximo de 81 GPa. Para os compasitos fabricados por SPS o aumento
de dureza foi de 16% para o composito Al-10%EAFD em relacdo a liga ndo reforcada. A adicdo
de 5% para 10% de PAE por essa técnica nao resultou em diferencas significativas de aumento

nos valores de dureza.

Palavras-chave: P¢ de aciaria. Composito de matriz de aluminio. Metalurgia do pé. Sinterizacéao
por plasma pulsado.



ABSTRACT

Eletric arc furnace dust (EAFD) is a solid waste generated in steel manufacturing
processes. Due to the hazardousness nature of the EAFD, alternative practices, as reinser-tion
of waste into the steelmaking process, or its incorporation into other materials, have led the
recycling has become a route for this by-product. In this study, were fabricated aluminum
matrix composites reinforced with EAFD particulate, throught the conventional powder
metallurgy (PM) and Spark plasma sintering (SPS) techniques. To do that EAFD was
characterized by X-ray fluorescence (XRF), size separation of particles by wet sieving, X-ray
diffraction (XRD), Scanning electron microscope (SEM) plus Energy dispersive spectroscopy
(EDS) analysis techniques. Starting powders weights were measured and milled in a SPEX high
energy ball mill. The proposed composite had contents 5, 10 and 15% in weight incorporated
in an aluminum AA7075 matrix. Composites were fabricated by Powder metallurgy (PM) in
specimens with 16 mm diameter, sintered during 5 hours at 500°C. For the SPS technique, the
same podwers were consolidated at 400°C, at a stress of 50 MPa during 5 min, to specimens of
8 mm in diameter. It has evaluated the influence of EAFD in hardness of the composite by
Vickers Microhardness, Ultramicrohardness, and Dynamic mechanical analysis (DMA).
According to the results obtained, the addition of EAFD into aluminum matrix resulted in
increased hardness values of 46% to addition of 5%wt. of waste in relation to AA7075 and had
significant contributuion to improve the Storage modulus (E’) compared with the base metal,
mainly to the temperature range of 150 to 310°C, for which E’ reachs the maximum value of
81 GPa. For the composite fabricated by SPS the increase in hardness was 16% for Al-
10%EAFD in relation to alloy not reinforced. Addition of 5 to 10% of EAFD for this technique

has not led to significant difference to increase of hardness values.

Keywords: Eletric arc furnace dust. Aluminum matrix composite. Powder metallurgy. Sintering
spark plasma.
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1 INTRODUCAO

Os residuos s6lidos industriais tém se tornado objeto de preocupagdo mundial, tanto em
funcdo do aumento do consumo de matérias-primas, como pelos seu crescentes indices de
volume de producdo. Devido ao maior rigor das leis ambientais vigentes, € de interesse das
usinas siderdrgicas a busca por alternativas tecnoldgicas e economicamente viaveis para a
reciclagem dos residuos gerados durante o processo de fabricacdo do aco (LEDESMA et al.,
2017; BAKKAR, 2014).

As usinas siderdrgicas integradas utilizam principalmente cinco grupos distintos de
insumos em seu processo produtivo: matérias-primas sélidas, ar, &gua, combustivel e energia,
entretanto, esses insumos também sdo responsaveis pela geracdo de diversos tipos residuos
solidos, 0s quais sdo gerados em grandes quantidades. Estima-se que sejam geradas entre 2 a 4
toneladas de residuos para cada tonelada de aco produzido, entre os quais, podem-se destacar
as lamas, pos e escorias (DAS, et al., 2007).

O P4 de aciaria elétrica (PAE) é um dos residuos solidos produzidos em Fornos elétricos
a arco (FEA) durante a fusdo de sucata, adicionada como principal material de carga. Muitos
componentes da carga metalica incluem em sua composicao zinco e chumbo, 0s quais sdo
volatilizados. O PAE é formado a partir da conversdo dos vapores em po6 através da
aglomeracdo de particulas e de transformacbes quimicas e fisicas, sendo posteriormente
recolhido por um sistema de coleta de gases e materiais particulados, sendo definido, de modo
geral, como um material rico em metais ferrosos e ndo ferrosos, composto por 6xidos de ferro,
zinco, calcio, silica, além de componentes toxicos como chumbo, cadmio e cromo (OMRAN
& FABRITIUS, 2017; BUI et al., 2015; BAKKAR, 2014; GRILLO et al., 2013; ROCHA &
CASTRO, 2013).

Os residuos solidos gerados no processo produtivo do aco podem ter basicamente trés
destinos: o descarte, 0 reaproveitamento interno ou reaproveitamento externo. O descarte puro
e simples de residuos tem sido cada vez mais desestimulado, principalmente devido as normas
ambientais mais rigidas, a diminuicdo de areas disponiveis para sua deposicao, em fungéo do
volume gerado e o alto custo desta pratica. O reaproveitamento dos residuos tem sido apontado
como uma alternativa interessante para o problema em questdo, quer seja pela redugdo da
extracdo de matérias-primas ou pela reducdo dos custos globais da cadeia produtiva do acgo
(BAJAY, 2009; ITO & TAKANO, 2005).

A gestdo e 0 processamento adequado desses residuos possibilitam a sua insercdo na

cadeia produtiva como materiais alternativos, tanto reaproveitados internamente, quanto
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externamente em outras cadeias, podendo assumir valor econémico importante ao invés do seu
descarte, minimizando assim, 0s possiveis danos causados ao meio ambiente.

A utilizacdo dos subprodutos do processo de fabricacdo do agco, bem como aqueles
oriundos dos processos metaldrgicos, vem sendo amplamente utilizados para aplicacdes
industriais sofisticadas. Esses subprodutos tém sido cada vez mais empregados como
alternativa ao desenvolvimento de materiais compositos que apresentem alta resisténcia e baixa
densidade (ALVES, et al., 2018; PRASAD et al., 2013; SELVAM et al., 2013; FLORES-
VELEZ, 2001).

As ligas de aluminio reforcadas com particulas sdo universalmente conhecidas como
Compositos de Matriz de Aluminio (CMA). Os CMA se tornaram materiais estratégicos em
virtude de suas propriedades superiores, tais como alta resisténcia ao desgaste, baixa expansédo
térmica e alta relacdo resisténcia/peso (THIRUMOORTHY et al., 2018). Uma vez que o
aluminio puro apresenta baixa resisténcia mecanica, a insercdo de novas particulas resulta em
um reforco significativo na matriz em comparacao as ligas convencionais, o que tem favorecido
progressivamente a aplicacdo dos CMA nas industrias automotivas, maritima e nuclear em
substituicdo as ligas de aluminio (DINAHARAN, et al., 2016; ADEOSUN, et al., 2015).

Explorar os beneficios dos CMA e produzi-los, possuindo propriedades superiores a um
preco econdmico continua sendo uma atividade complexa. Assim, o custo de producdo pode
ser controlado mediante a utilizacédo de reforcos econdmicos, quando comparados aos reforgcos
tradicionais, ou através de técnicas que favorecam a melhoria das propriedades do material
fabricado. A sinterizacdo de compositos reforcados por residuos ferrosos através da técnica de
sinterizacao a plasma pulsado (SPS — Spark plasma sintering) ainda tem sido pouco explorada,
pois, grande parte da literatura a respeito deste campo de estudo destina esforcos a sinterizacdo
de nanocompositos ceramicos, ligas de metal duro, vidros metélicos ou revestimentos
compdsitos bem como pela producdo de materiais compositos pela técnica de metalurgia do p6
convencional (CHU et al., 2015; WANG, et al., 2014; SASAKI, et al., 2009; LAURENT et al.,
2008). Diante do exposto, propdem-se o estudo do efeito da adicdo de particulas de PAE em
compositos de matriz de aluminio, a fim de se obter um novo material com propriedades
mecéanicas superiores ou similares aos compositos de aluminios com reforgos ja amplamente

aplicados no mercado.
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1.1 JUSTIFICATIVA

As usinas siderurgicas constituem um dos grandes pilares da inddstria brasileira, com
forte presenca tanto no mercado interno quanto nas exportaces. Sua elevada importancia
econémica e seus significativos impactos ambientais, as tornam com frequéncia, objeto de
debates, nos quais politicas publicas sdo sugeridas no sentido da sua expansdo, ao mesmo tempo
em que organizacdes sociais fazem restricbes de cunho ambiental as suas atividades (BAJAY,
2009).

A producéo de aco bruto atingiu o valor de 1,69 bilhdo de toneladas no mundo no ano
de 2017, especificamente no Brasil, a producdo de aco registrou valor de 34 milhGes de
toneladas no referido ano (WSA, 2018). Especificamente no processo de producéo do ago por
forno elétrico a arco estima-se uma geracao entre 15 a 25 kg de p6 de aciaria por tonelada de
aco (HAVLIK et al., 2006).

Orgéos internacionais tém destacado a importancia especial da gestdo de residuos,
através da sua recuperacdo e utilizacdo como matéria-prima secundaria como alternativa a
escassez de recursos naturais (LUNAR et al., 2019). Entre os métodos sugeridos para a
reciclagem do PAE, os processos pirometallrgicos ainda sdo os Unicos amplamente aplicados
na industria. No entanto, cerca de 60% deste residuo gerado em todo o mundo ainda encontra-
se estocado em patios (DUTRA et al., 2006; SEETHARAMAN, 2014; GUEZENNEC, et. al,
2005). Em funcdo do volume de matéria-prima e outros insumos empregados no processo, a
questdo deste residuo ndo possuir uma destinacdo ambiental adequada ndo s6 é um desperdicio
de recursos, mas também um custo adicional, e um potencial impacto ambiental adverso
(ARAUJO & SCHALCH, 2014).

A utilizacdo do p6 de aciaria como reforco em compdsitos de matriz de aluminio se
apresenta como uma alternativa econémica quando comparado aos reforcos tradicionalmente
utilizados, tais como o Carbeto de silicio (SiC), Oxido de aluminio (Al.O3) e o Carbeto de
Titanio (TiC), além de influenciar a resisténcia ao desgaste e dureza quando comparado com as
ligas ndo reforgadas (FLORES-VELEZ, et al., 2001; ADEOSUN, et al., 2012).

O uso da técnica de metalurgia do p6 permite o reaproveitamento de residuos metalicos
no estado solido possibilitando sua conversdo em produtos em produtos Uteis, através da
reducdo simultanea dos Oxidos dos pds do residuo metalico, bem como sua consolidacéo
durante a sinterizacdo. Por sua vez, o processo de Sinterizacdo por Plasma Pulsado (Spark
Plasma Sintering — SPS) permite a utilizacdo de temperaturas mais baixas e tempos menores,

possibilitando a densificacdo do material com pequeno crescimento de grdos, quando
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comparado as técnicas tradicionais de sinterizacdo. Apesar da tematica do reaproveitamento
dos residuos sélidos industriais ser amplamente conhecida, a obtencdo de materiais compdsitos
sinterizados por SPS nédo tem recebido atencdo significativa na literatura recente (RANE &
DATE, 2015; TROMBINI et al., 2007).

1.2 OBJETIVO

Este trabalho tem como objetivo principal a producdo de um compdsito de matriz
metalica de aluminio AA7075 reforgado com po de aciaria pelas técnicas de metalurgia do po

convencional e sinterizacdo a plasma pulsado.

1.2.1 Objetivos especificos

e Caracterizar as propriedades do PAE, oriundo do processo de fabricacéo de aco carbono,
através de analises quimica, cristalografica e morfoldgica, através das técnicas de
Fluorescéncia de raios X (FRX), distribuicdo de tamanho de particula, Difratrometria
de raios X (DRX), Microscopia eletronica de varredura (MEV) e Espectrometria de
energia dispersiva de raios-x (EDS);

e Avaliar a influéncia da insercdo de diferentes percentuais de PAE nas propriedades
mecanicas de dureza e mddulo de elasticidade dos compoésitos metélicos fabricados
pelas duas técnicas de processamento;

e Realizar uma analise comparativa dos parametros de cada processo produtivo e

resultado obtido para cada composito.
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2 REFERENCIAL TEORICO

Esta secdo se destina a fornecer uma visao abrangente a cerca das areas do conhecimento

do objeto de estudo deste trabalho.

2.1 HISTORICO DA PRODUCAO DO ACO POR PROCESSOS ELETRICOS

A producéo do ago através dos processos elétricos é bastante recente, cerca de 100 anos
a partir dos primeiros ensaios de fusdo da carga metélica utilizando energia elétrica. Durante
esse periodo, grandes avancos foram alcancados tanto em equipamentos, quanto nas praticas de
fusdo, matérias-primas e produtos (SEETHARAMAN, 2014).

O Forno Elétrico a Arco (FEA) aplicado na siderurgia foi criado em 1889 por Paul
Heroult, passando a ser utilizado no inicio do século XX quando a geragdo de energia elétrica
comecou a se tornar relativamente mais barata. Os fornos desenvolvidos na primeira geragdo
tinham capacidade entre 1 e 15 toneladas, sendo voltados para a producdo de acos especiais que
exigiam altas temperaturas e longos tempos de refino. O projeto dos fornos elétrico a arco
mudou consideravelmente nas Gltimas décadas. A énfase tem sido dada ao aumento da
capacidade produtiva, aumento das taxas de entrada de energia para o forno, bem como na
velocidade dos movimentos do forno de modo a minimizar o tempo de desligamento em suas
operacgdes (SEETHARAMAN, 2014; FRUEHAN, 1998).

Nas décadas de 60 e 80, 0 FEA passou a ocupar outros nichos, tornando-se uma unidade
de fusdo para as mini-mills e fabricacdo de tarugos para a producdo de vergalhdes.
Posteriormente, em funcdo dos curtos tempos exigidos, 0 FEA se reinventou como unidade
Unica de fusdo, sendo o refino do aco transferido para o forno panela. Com o passar dos anos,
a participacdo do FEA na producéo total de ago tem aumentado em detrimento da producao
integrada de ferro e aco, tendéncia essa a qual continuard, principalmente na América do Norte,
Europa e Japdo (SEETHARAMAN, 2014; XIA & PICKLES, 1999).

A Figura 1 apresenta a evolucdo da producdo no mundo de aco bruto e 0 ago produzido
atraveés do FEA. O aco bruto compreende a todas as qualidades de aco, como ago carbono, aco
inoxidavel e outras ligas. O uso do forno elétrico na producdo mundial de agco aumentou de 14%
em 1970 para 34% em 1998, correspondendo 27% do total de ago produzido na ultima década.
A producdo de aco no Brasil por meio do forno elétrico a arco nesse mesmo periodo tem se
mantido estavel e seguindo a tendéncia mundial, representando cerca de 28% do total de aco
produzido (WSA, 2018).
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Figura 1- Evolucéo da producéo de aco no mundo.
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Fonte: adaptado de WSA, 2018.

2.2 PRODUCAO DE ACO A PARTIR DE FORNOS ELETRICOS A ARCO

A transformacdo do gusa liquido ou sélido, bem como da sucata em aco liquido ocorre
mediante duas rotas distintas de processamento apresentadas na Figura 2, tal transformacéo

ocorre em aciarias a 0xigénio ou em aciarias elétricas.

Figura 2 — Fluxograma esquemaético do processo de obtenc¢éo do aco.

Forno eletrico a arco

Refino Secundario

Alto-forno Lingotamento
Produz ferro-gusa iquido a parte do minério de ferro-gusa

Fonte: adaptado de Seetharaman, 2005.
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O ferro gusa é produzido em altos-fornos mediante a redugdo em altas temperaturas do
minério de ferro sinterizado ou granulado por meio do mondxido de carbono (CO) formado
pela reacdo do coque do ar quente soprada no alto-forno.

A reducdo do oxido de ferro envolve reacGes com agentes redutores durante as quais 0
namero de 4tomos de oxigénio pelo nimero de dtomo de ferro sofre alteragdes significativas
enquanto se transformam de 6xidos estaveis em ferro puro. A reducdo sequencial de Hematita
(Fe20) > Magnetita (FesO4) > Wustita (FeO) - Ferro puro (Fe) pode ocorrer de duas formas,
denominadas de reducéo direta e indireta. Na reducdo carbotérmica indireta, 0 mondxido de
carbono formado reduz o éxido de ferro, enquanto que na reducdo direta, o carbono solido, que
pode se encontrar na forma de coque, carvdo mineral ou vegetal entra em contato com o éxido
de ferro (RANE & DATE, 2015), conforme as Equacgbes 1, 2, 3 e 4 (ROCHA & CASTRO,
2013; MOURAO, 2007):

3Fe;03(5) + CO(g) = 2Fe3045) + €Oz (g (1)
Cy + €02 ) = 2L0(g) )
Fe30, )+ CO gy > 3Fe0 5+ COy(y 3
FeOy+ CO g — Feqy+ COz (g 4)

A segunda etapa do processo é denominada de Refino, em que o produto gerado — ferro
gusa ou ferro esponja (DRI — direct reduced iron) — € encaminhado para aciaria e misturado a
sucata e demais matérias-primas para serem transformados em aco, sendo a sucata o principal
material de carga do FEA (BAKKAR, 2014; SOFILIC, et al., 2004; XIA & PICKLES, 1999).
Diferente de outros paises, o Brasil desponta em relacdo a avancos tecnoldgicos de
operacdo de FEA com gusa sélido e liquido, chegando a compor cerca de 30% da carga metalica
do FEA. Tais avancos foram impulsionados devido ao histérico de caréncia de sucatas, em
funcdo do baixo consumo per capita de aco verificado ao longo de décadas, visto que no Brasil
0 consumo de ac¢o ndo alcanca 100 kg/por habitante (CHEVRAND, 2016).
A sucata que compdem a carga metalica do FEA pode ser divida em trés classes em
virtude de sua origem (SEETHARAMAN, 2014):
e Sucata de obsolescéncia: origina-se da coleta de produtos colocados em desuso, como
maquinas, carros, fogoes, etc.;
e Sucata externa ou de processamento: origina-se das atividades industriais, como

processamento de chapas e barras;
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e Sucata interna ou de retorno: origina-se na usina siderurgica, durante o processo de
fabricacdo dos mais variados tipos de a¢o, como por exemplo, cavacos, aparas, agos

fora de faixa, etc.

As transformacdes fisicas e quimicas que ocorrem durante o processamento da sucata
de ferro permitem a obtencdo de produtos Uteis e com propriedades comparaveis quando fontes
originais séo utilizadas. Desse modo, mais de 400 milhdes de toneladas de sucata metalica sdo
frequentemente recicladas em todo mundo por ano, resultando em grande economia de energia

de processamento de material de fontes secundarias .

2.3 PO DE ACIARIA ELETRICA

O setor industrial produtor de aco é responsavel por gerar uma ampla variedade de
residuos, sejam eles sélidos, liquidos e gasosos em suas varias etapas de processamento. Entre
eles, os principais poluentes estdo associados as emissdes atmosféricas, como 0s pos e 0xido
de carbono (1), éxidos de nitrogénio e compostos organicos volateis (VIEIRA et al., 2013;
SOFILIC et al., 2004).

Existem diferentes tipos de pds oriundos da producéo de aco classificados em funcao de
sua unidade de processamento, sdo eles: pé de aco inoxidavel, de aco carbono e de ferro-ligas
(OMRAN & FABRITIUS, 2017). O P6 de Aciaria Elétrica (PAE) € um residuo sélido gerado
através do forno elétrico durante o processo de fusdo das matérias-primas, em que a sucata
metalica corresponde a maior parte do material de carga (ARAUJO & SCHALCH, 2014;
SEETHARAMAN, 2014; XIA & PICKLES, 1999).

A composicao do p6 produzido é extremamente varidvel e influenciado principalmente
pelo tipo de aco a ser fabricado, pela natureza e quantidade de sucata e adi¢ces de liga que
constituem parte da carga. Além dos fatores relacionados as matérias-primas, os fatores
operacionais também influenciam a composicdo residuo gerado, como tipo de forno, ciclo
operacional e eficiéncia do sistema de limpeza de gases (NYIRENDA, 1991).

O PAE é um subproduto de dificil reciclagem, pois a sucata contém nédo apenas 6xidos
de ferro em sua composicao, ainda estao presentes componentes volateis, como zinco, chumbo
e cadmio, além de menores porcentagens de elementos como manganés, calcio, sédio, potassio,
cromo, niquel, cobre, magnésio, silicio, flior e cloro (Tabela 1). Esta combinacéo de elementos
complica qualquer processo que seja desenvolvido para recuperar qualquer metal de interesse
(HAVLIK et al., 2006; GUEZENNEC et al., 2005; XIA & PICKLES, 1999).



Tabela 1 — Faixa de elementos presentes na poeira de ago carbono de fornos elétricos.

ELEMENTO PORCENTAGEM (%peso)
Ferro 10,0 -47,0
Zinco 11,0 - 46,0
Célcio 1,0-10,0
Saédio 01-24
Silicio 01-25

Magnésio 0,1-3,0
Potassio 0,06-1,0
Chumbo 0,5-3,8
Aluminio 0,1-1,0
Cobre 0,01-23
Manganés 24-46
Céadmio 0,01-0,3
Cromo 0,06 -0,6
Niquel 0,01-0,1

Fonte: Havlik, et al., 2006; Nyirenda, 1991.

22

O zinco esté presente no PAE na forma de franklinita, particulas de ferrita ricas em zinco

(espinélio — ZnFe204), ou ferritas com metais isomorficamente substituidos (Znx, Mey)Fe2Oa4,

onde Me = Mn, Co, Ni, Cr, etc., e zincita (ZnO). Com excecdo da franklinita, o ferro esta

presente principalmente na fase magnetita (FezO4), sendo entdo, constituido principalmente por

oOxidos de ferro e zinco. Além dos dxidos apresentados, 0 PAE possui ainda em sua composicéo,

hematita (Fe203), carbono (coque), calcita (CaCOs), silica (SiO2) e silicato de aluminio
(HAVLIK et al., 2006; XIA & PICKLES, 1999). A Tabela 2 apresenta as principais fases

presentes no PAE descritas na literatura.

Consistente com o0 seu modo de formag&o numa atmosfera oxidante, aproximadamente

95% da poeira é constituida por espécies 0xidas, 0s 5% restantes sdo compostos por fluoretos

de Na, K, Ca, Mg, silicatos complexos e pequenas quantidades de carbonetos e sulfetos

(NYIRENDA, 1999).
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Tabela 2 — Distribuicdo das fases mineralégicas dos principais elementos presentes no p6 de aciaria.
ELEMENTOS FASES QUE CONTEM OS ELEMENTOS

Magnetita é a fase predominante, em que os cations de Fe*?, podem ser
Fe substituidos por Zn, Mg, Cu, Cr, Mn, etc. O Fe também pode se encontrar

na forma de hematita (a-Fe203), wustita e na forma metalica.

50-80% de Zn ocorrem como ZnO. Principalmente associado ao Fe na
Zn forma de espinélio, ZnFe,O4. Pequenas quantidades de zinco podem estar

ainda na forma de silicatos, sulfatos ou aluminatos.

cd Distribuicéo ndo muito bem estabelecida, mas possivelmente como o
zinco, considerando algumas semelhancas entre os dois elementos.
Ocorre principalmente como 6xido. Também pode ocorrer como PbSO. e

PbCl,.

Cr, Ni, Mn Substituto do Fe na fase FesO.. Algum Cr pode também estar como Cr,Os.

Pb

c Ocorre na forma Ca e CaCQOs, principalmente; e ainda, como fluorita,
a
ferrita ou silicato.

Fonte: Sofili¢ et al., 2004; Nyirenda, 1999.

O PAE de baixo teor de zinco (menor que 15%) pode ser reciclado como carga de FEA
ou de alto-forno. Entretanto, o uso de pés de alto teor de zinco (maior que 15%) como carga do
alto-forno, pode originar consequéncias indesejaveis, como a formacao de crostas nas paredes
do forno, o que interferiria o funcionamento normal. Além disso, 0 zinco penetra o revestimento
do forno levando ao seu ataque (BAKKAR, 2014). Uma vez que a utilizagdo de sucata de aco
galvanizado dos automdveis tem aumentado, logo, a concentracdo de zinco nos pos também
aumentara (XIA & PICKLES, 1999).

Em funcdo de sua composicdo o PAE € classificado, segundo os critérios estabelecidos
pela NBR 10004:2004 (Norma Brasileira), como um residuo Classe | — Perigoso, de uma fonte
especifica, de cadigo de identificacdo K06, para lodos e p6s provenientes do sistema de controle
emissdo de gases empregados na producdo de ago primario em fornos elétricos, tendo como
caracteristica de periculosidade a toxicidade em funcédo da presenca de elementos como Zn, Pb
e Cd (ARAUJO & SCHALCH, 2014; GUEZENNEC et al., 2005). A periculosidade do residuo
estd associada a caracteristica em funcdo de suas propriedades fisicas, quimicas ou infecto-
contagiosas, relacionados tanto a saude publica, seja pela inalacdo, ingestdo ou absorgédo
cutanea, resultando em efeito adverso, como tdxico, carcinogénico, mutagénico, teratogénico
ou ecotoxicoldgico, quanto os riscos ambientais, quando este ndo for gerenciado de forma

inadequada (Associacdo Brasileira de Normas Técnicas, 2004). Assim como no Brasil, a
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Agéncia de Protegdo Ambiental (Environmental Protection Agency — EPA) dos Estados Unidos
também classifica 0 PAE como um residuo perigoso.

Aproximadamente 60% em peso deste residuo gerado em todo mundo continua tendo
como destino principal a estocagem, entretanto, em funcao dos elementos toxicos presentes em
sua composicao, os quais lixiviam e migram para &guas subterraneas, se torna necessario seu
tratamento antes do aterramento ou estocagem em locais apropriados e protegidos da chuva
(BAKKAR, 2014).

2.3.1 Mecanismos de formacao do po6 de aciaria elétrica

O PAE é o produto final de uma série de fendbmenos e transformacdes fisico-quimicas
as quais é submetido no seu processo de formacédo. A coleta do PEA € realizada pelo sistema
de exaustdo localizado na aboboda do forno. Durante o processo, 0s vapores formados sdo
extraidos juntamente com as particulas arrastadas pelo fluxo de gas do sistema de extracéo de
fumos. Posteriormente, é resfriado e recolhido em filtros de manga (GUEZENNEC et al.,
2005).

Estudos sobre a morfologia do residuo indicaram que seu processo de formacdo ocorre
em duas etapas. A primeira etapa consiste na emissdo da parte chamada de pd precursor,
identificado como particulas de 6xidos de ferro, CaO e ZnO, sendo consequéncias comuns e
naturais do processo, e tendo suas origens na carga metalica e adi¢des de cal no forno e escoria,
na forma de gotas metalicas, vapores e particulas sélidas no forno. Na segunda etapa, ocorre a
conversdo destas particulas em p6 por aglomeracdo (SEETHARAMAN, 2014; GUEZENNEC
et al., 2005).

As particulas de residuo existem como agregados individuais muito finos. O estudo da
morfologia das particulas permite distingui-las em duas categorias: particulas grandes, de
algumas dezenas de milhares de micrdmetros (comumente entre 200 a 20 um), e particulas mais
finas, inferior a 20 um. A distribuicdo do tamanho das particulas € heterogénea, com 60% das
particulas entre 0,90 um e 4,30 um e didmetro médio de 1,88 pm (ARAUJO & SCHALCH,
2014; GUEZENNEC et al., 2005; XIA & PICKLES, 1999).

Os diferentes tipos de particulas sdo formados mediante cinco mecanismos de emissao
do pd precursor, apresentados na Figura 3, sdo eles (PICKLES, 2009; GUEZENNEC et al.,
2005):

e Vaporizacgdo dos metais, especialmente localizados nos pontos quentes da zona do arco

e na zona da lanca de oxigénio, ocorrendo nas bolhas de CO (1);
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e Projecdo de goticulas de aco liquido nos pontos de impacto do arco e do jato de oxigénio
(2);

e Projecdo de goticulas finas por ruptura das bolhas de gas de mondxido de carbono
proveniente (3);

e Ruptura de goticulas em contato com atmosfera oxidante no interior do forno (4);

e Arraste de particulas sélidas de baixa densidade adicionadas ao forno, tais como sucata,

carvao, cal (5).

Figura 3 — Representacdo dos mecanismos de formacao do PAE.
Eletl odos de grafite
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Fonte: adaptado de Guézennec et al., 2005.

As emissdes de pds estdo associadas a todas as etapas de operacao do forno elétrico. A
volatizacdo e a ruptura das bolhas de CO foram indicadas como 0s mecanismos predominantes
de emissdo dos poOs precursores, correspondendo a 27% e 60% dos pds gerados,
respectivamente. Grande parte da projecao de goticulas na area do arco ou do jato de oxigénio
ndo consegue ser capturadas pelo sistema de exaustdo, em funcdo do seu tamanho, e caem
novamente no banho de aco liquido (GUEZENNEC et al., 2005).

Durante o processo de fusdo da carga no FEA, o zinco é facilmente volatilizado em
funcdo do seu baixo ponto de ebulicdo (907 °C), e deixa o banho metélico juntamente com
outras espécies voltatilizadas. Posteriormente, quando em contato com FeO ou oxigénio, 0
zinco € oxidado formando ZnO, o qual passa para a escéria. A temperaturas elevadas, quando
em contato com Fe2O3 ou com Fe304, 0 ZnO forma rapidamente uma solucéo sélida de ZnFe>O4
(BAKKAR, 2014; SEETHARAMAN, 2014; LI & TSAI, 1993).

A reducéo do zinco e formacéo da franklinita ocorre de acordo com as Equaces 5, 6,
7,8e9 (WU et al.,2014; GRILLO et al., 2013; PICKLES, 2009).
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Zn0 + Fe ) — FeO + Zn ) (5)
Zn0 + Cy » 2Zn) + CO () (6)
Zn0 + CO - Zn g+ CO (y (7)
Zn0 + 2 Fe0 - Fe,03 + Zn, (8)
Zn0 + Fe,03 = ZnFe,0, 9

2.4 METALURGIA DO PO

A Metalurgia do P6 (MP) em sua definicdo mais simples consiste em uma técnica de
processamento pela qual um metal sélido, liga metalica ou cerdmica, na forma de uma massa
de particulas secas, normalmente menor que 150 um, é convertido em um componente de
engenharia de forma predeterminada e possuindo propriedades que permitem que ele seja usado
na maioria dos casos sem processamento adicional (THUMMLER & OBERACKER, 1993).

A MP como técnica de processamento permite produzir formas complexas, que em
guantidades, e para uma alta taxa de producdo, proporcionam baixo custo, sendo um método
adequado para aplicacdes comerciais (BAYAKATAR & KATUNDI, 2010). A producdo de
componentes fabricados préximos a forma final implica em economia de material, o que pode
tornar os processos de MP competitivos em comparagdo com a rota convencional de fundicéo,
forjamento ou usinagem (SEETHARAMAN, 2005).

Os processos de metalurgia do pé fornecem oportunidades que ndo estdo disponiveis
quando se utiliza o material na forma convencional, visto que, a fusdo ndo é necessaria para
formar componentes complexos e a rapida solidificacdo tipica da producdo de pos permite o
uso de composicdes altamente ligadas (AZEVEDO et al., 2018). A MP consiste em quatro
etapas (NASSAR & NASSAR, 2017; THUMMLER & OBERACKER, 1993):

e Producdo de pos;
e Mistura dos pos;
e Compactacdo do p6 em uma matriz;

e e Sinterizag&o.

A MP é uma técnica altamente desenvolvida para a fabricagdo de materiais compdsitos
(NASSAR & NASSAR, 2017), a medida que fornece uma melhor interligacdo das particulas
atraveés da fabricacdo de compactos verdes resistentes e densos (RANE & DATE, 2015). Os
compostos de MP sdo usados em diversos segmentos, como energetico, automotivo,

aeroespacial, médico e para muitas aplicacdes, como fios de lampadas (por exemplo, W),



27

ferramentas (por exemplo, WC-Co), matrizes (por exemplo, ac¢o rapido), rolamentos,
engrenagens, freios, moldes de injecdo, pas de turbinas a gas e implantes médicos (ligas de
titdnio por exemplo). Uma ampla gama de materiais pode ser processada por metalurgia do po,
como ligas leves (Al, Mg, Ti), acos inoxidaveis, acos rapidos, superligas a base de niquel e
cobalto. Para metais refratarios (por exemplo, W, Mo, Ta) a metalurgia do p6 é o unico meio
econdmico de producgdo devido a suas altas temperaturas de fusdo. Além disso, 0s materiais
produzidos por essa técnica apresentam uma microestrutura muito mais fina (até escala nano),
comparada a metalurgia convencional (SEETHARAMAN, 2005).

2.4.1 Caracteristicas dos pés

O conceito de p6 pode ser definido como uma material sélido em particulas finamente
divididas cujas dimensdes sdo extremmente pequenas em comparacdo ao volume de todo o
conglomerado. Dentre as propriedades do p0, caracteristicas relacionadas a aspectos
geométricos, como tamanho, forma da particula e &rea superficial; além de aspectos como
compressibilidade, porosidade e sinterabilidade sdo de grande de importancia na metalurgia do
po, de modo que o seu sucesso esta fortemente relacionado as caracteristicas apresentadas pelos
pés (GROOVER, 2014; TSUKERMAN, 1965).

Em geral, as formas dos pds metalicos podem ser descritas como esférica, redonda,
cilindrica, esponjosa, acicular, flocada, cubica, e angular, apresentadas na Figura 4
(CHIAVERINI, 2001). Havendo uma variacdo no formato das particulas em um conjunto de
pos, assim como o tamanho da particula nesse conjunto também pode variar (GROOVER,
2014).

Figura 4 — Morfologia de particulas metalicas.

Esférica Arredonda Angular Esponjosa
Flocada Cilindrica Acicular Cubica

Fonte: adaptado de Chiaverini, 2001.

A producéo dos pos metélicos é uma das bases importantes para todo o campo da MP,

uma vez que existem leis gerais que regem as relagcGes entre as caracteristicas do pd, as
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condicBes sob as quais o pOo é processado e as propriedades do produto acabado
(TSUKERMAN, 1965). Cada método produz p6s com propriedades fisicas e tecnoldgicas
definidas, podendo ser agrupados nas seguintes classes (CHIAVERINI, 2001):

e Reacles quimicas e decomposicao;

e Atomizacdo de metais fundidos;

e Deposicao eletrolitica, e

e Processamento mecanico de materiais solidos.

O formato desejado da particula depende do processo utilizado para obter o produto
final. Os pos esféricos sdo empregados em sinterizacao ou consolidacdo a quente (por exemplo,
extrusdo, prensagem isostatica), entretanto, pos irregulares sdo necessarios para garantir uma
densidade a verde alta o suficiente apds a prensagem a frio. Em comparacdo a outros tipos de
pos, 0s pOs atomizados sdo relativamente mais compactos, com uma elevada densidade de
empacotamento e uma area superficial especifica baixa, o que induz a boas caracteristicas de
fluxo, boa compressibilidade, porém uma baixa atividade de sinterizacdo (SEETHARAMAN,
2005). Os pos fabricados por processo eletrolitico sdo normalmente dendriticos ou esponjosos,
apresentam alto grau de pureza, boa compressibilidade e sinterabilidade. Em geral,
compactacBes feitas de pds com material particulado dendritico geralmente tém grande
resisténcia mecanica (TSUKERMAN, 1965).

2.4.2 Mistura dos pos

Normalmente, os p6s metalicos sdo fabricados por meio de processos especializados e,
raramente sdo utilizados em seu estado puro, sendo comumento utilizados em misturas com
outros pds metalicos e ndo-metalicos. Por isso, a classficacdo e misturas do pos € uma etapa de
grande importancia, pois possibilita caracteristicas fisicas e quimicas especificas
(TSUKERMAN, 1965).

A mistura consiste na operacdo em que dois ou mais pds de diferentes composi¢des
quimicas sdo intimamentes misturados ou dispersos um no outro. Por outro lado, para pos de
composicdo nominal idéntica, esta esta € denominada de homogeneizagdo. Tanto a
homogeneizac¢do quanto a mistura tém como objetivo aumentar o contato entre as particulas.
Quanto maior a uniformidade do tamanho das particulas do material a ser processado, maior
sera a possibilidade de ser obter resultados mais uniformes (CHIAVERINI, 2001).

A realizacdo da operacdo de mistura visa, assim, promover a distribuicdo mais uniforme

das particulas dos componentes, uma vez que elas apresentam tendéncia natural a segregacéo.



29

A Figura 5 expdem representacfes esquematicas das possiveis variagcdes de uniformidade. A
homogeneidade de uma mistura de pos esté ligada a aleatoriedade de como os dois ingredientes
estdo dispersos, devendo apresentar aleatoriedade total e a mesma proporcéo de ingredientes
em todas as regides, por outro lado, uma mistura ndo homogénea tem variacfes de composi¢édo
entre 0os pontos. No primeiro caso, 0s dois pos estdo estratificados e apresentam baixa
homogeneidade. No segundo, as particulas sdo agrupadas e nao possuem dispersdo homogénea,
por fim, no terceiro caso, a mistura € homogénea com as particulas dos dois elementos
dispersos e distruibiudos uniformemente (GERMAN, 2016). Tem-se como exemplo, a mistura
de uma carga composta por p6s de cobre, estanho, ferro, silicio, chumbo, zinco e grafite, em
que as particulas pesadas de chumbo tendem a “afundar”, enquanto as particulas leves de grafite
“flutuam” (TSUKERMAN, 1965).

Figura 5 — Possiveis variagdes de homogeneidade em misturas.
Aumento da Uniformidade

0ses:

Estratificado Aglomerado Dispersos

Fonte: German, 2016.

Um agente controlador do processo (ACP), também referido como lubrificante ou
surfactante, € adicionado aos pos metalicos durante a etapa de mistura ou moagem. O fenémeno
de segregacdo tende a ocorrer naturalmente ap6s a etapa de mistura, de modo que um ACP
polimérico pode ser usado para evitar a separacao natural das particulas (GERMAN, 2016). Na
etapa de moagem, o ACP é utilizado para reduzir o efeito da soldagem a frio, podendo ser
solido, liquido ou gasoso (SURYANARAYANA, 2001).

Os ACP atuam como agentes de superficie ativa e se adsorvem na superficie das
particulas do pé minimizando a soldagem a frio entre particulas e, desse modo, inibindo a
aglomeracdo. Uma vasta gama de ACP tem sido utilizada na préatica, em niveis de cerca de 1-
5% em peso da carga total de pd, sendo os mais utilizados: o &cido estearico, o hexano, o etanol
e 0 metanol (SURYANARAYANA, 2001).

O processo de mistura pode ser realizado tanto a seco quanto a Umido. Esta Gltima,

implica na necessidade de um solvente ou polimero liquido adicionado para revestir as
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particulas, reduzindo a soldagem a frio (GERMAN, 2016). Para as misturas umidas, a fric¢do
entre as particulas é reduzida pela a¢&o do liquido, se obtendo uma distribuicdo mais uniforme
entre os pds do que pelas misturas a seco. O alcool é comumente empregado como ACP liquido
para mistura imida. O uso de outros liquidos tem sido impossibilitado devido a necessidade do
processo de secagem exigir uma grande quantidade de tempo e alta temperatura, o que pode
resultar na oxidagdo dos p6s. A mistura a Umido, através da moagem dos componentes, é
frequentemente aplicada a pds finos de ceramica ou de metal duro (THUMMLER &
OBERACKER, 1993; TSUKERMAN, 1965).

Além do ACP, as demais etapas requerem a adicdo de outros aditivos, também
adicionados na etapa de mistura, 0s quais podem estar temporariamente presentes durante
algumas etapas do processo, sendo posteriormente removidos, ou ainda, adi¢des de ligas, que
permanecem no material durante todo o processo. Os aditivos temporarios desempenham o
papel de lubrificante, plastificante e ligante. Os lubrificantes e plastificantes facilitam o
movimento das particulas quando sob a acdo de forcas externas, reduzindo o atrito entre as
particulas e as paredes da matriz. Os aglutinantes melhoram a resisténcia dos compactados
verdes, 0s quais devem suficientemente resistentes para suportar as tensdes requeridas durante
a ejecdo da matriz, no caso de uma prensagem uniaxial, ou durante o manuseio (THUMMLER
& OBERACKER, 1993). A quantidade e a natureza dos lubrificantes ou plastificantes variam
de acordo com o processo de conformacdo. Os lubrificantes mais utilizados sdo o acido
estedrico, esterato de zinco, estereato de litio e ceras sintéticas, tipicamente variando entre 0,5%
a 1,5% em peso. O emprego do lubrificante é sempre necessario, contudo é importante que se
conheca os seus efeitos na mistura, sua remocao na fase de sinterizacédo, e sua influéncia nas
propriedades finais do produto (CHIAVERINI, 2001). Os ligantes sdo necessarios quando a
adesdo interparticulas formadas no compactado verde ndo sdo suficientes. Comumente, 0s
aditivos temporarios desempenham duas funcdes, como, por exemplo, plastificantes e ligantes
(THUMMLER & OBERACKER, 1993).

2.4.3 Moagem de alta energia

A moagem de alta energia (MAE) foi desenvolvida no final da década de 1960 por John
Benjamin e outros pesquisadores nos laboratorios da International Nickel Company (INCO), a
principio para fabricacdo de superligas a base de niquel para aplicacbes na inddstria
aeroespacial (SURYANARAYANA, 1996), e evoluiu para o status comercial com a producao
de ligas INCONEL (super ligas de niquel) e INCOLOY (Ni-Fe-Cr) mecanicamente ligadas e
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reforgadas por oxidos dispersos (POOLE & FISCHER, 1994). Esse processo foi chamado
inicialmente por Benjamin de “moagem/mistura”, entretanto, o advogado de patentes da INCO
empregou o termo Mechanical Alloying para descrever o processo no pedido de patente, o qual
permanece na literatura (SURYANARAYANA, 2001).

Dois termos séo usados na literatura para descrever o processamento de pds em moinhos
de bolas de alta energia. O termo Mechanical Alloying, pode ser compreendido, em uma
traducdo livre como Ligacdo mecénica ou Processo para obtencdo de ligas por meios
mecanicos, descrevendo o processo quando misturas de pos de diferentes metais ou
ligas/compositos sdo moidos em conjunto, a fim de se obter uma liga homogénea. Para pds de
composi¢do uniforme, como elementos puros, o termo empregado é Mechanical milling, ou
Moagem mecéanica (SURYANARAYANA, 1996).

A moagem de alta energia é uma técnica de processamento mecano-quimica de pés
metélicos e/ou ndo metélicos, os quais sdo ativamente deformados repetidamente, envolvendo
a soldagem, fratura e ressoldagem das particulas em um moinho de bolas de alta energia com a
finalidade de se obter uma liga homogénea. A MAE tem sido usada para melhorar a distribuicdo
de particulas em toda a matriz, além de ser capaz produzir ligas com fases estaveis e
metaestaveis, solucdes sblidas supersaturas, fases quase-cristalinas e amorfas (FOGAGNOLO
et al., 2003; SURYANARAYANA, 2001; POOLE & FISCHER, 1994), além de ser o método
dominante usado para processamento de pds nanocompaositos com particulas de fase rigida em
material de matriz relativamente ductil (ALIYU, et al., 2015). Materiais processados por essa
técnica apresentam caracteristicas fisicas e mecénicas melhoradas quando comparados aos
materiais processados por solidificagédo convencional (SURYANARAYANA, 2001). Alguns
aspectos que tornam a MAE uma técnica importante (SURYANARAYANA, 2001; POOLE &
FISCHER, 1994):

e Producdo de particulas de segunda fase de dispersao fina;

e Sintese de novas fases cristalinas e quase-cristalinas;

¢ Refino do tamanho de grdo até a faixa nanométrico;

e Aplicavel a sistemas de ligas complexos;

e Possibilidade de ligagdo de elementos dificeis de se ligarem;
e Extenso limite solubilidade sélida;

e Processo adaptavel.
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O processo de MAE comega com a mistura dos pds e seu carregamento no moinho
juntamente com um meio moagem, geralmente esferas de aco. Durante a moagem de alta
energia, as particulas de pé sdo repetidamente achatadas, soldadas a frio, fraturadas e
ressoldadas, sempre que uma gquantidade de p6 fica presa entre duas esferas de aco que colidem
(Figura 6).

Figura 6 — Colisdo pd-esferas durante a moagem.

Fonte: Suryanarayana, 2001.

Os fendbmenos gerais durante a reducdo do tamanho no estado solido sdo baseados na
mecanica da fratura: a nucleacdo de fissuras, seguida de sua propagacao e fraturas, através das
quais novas superficies sdo formadas, acompanhado por aumentos locais de temperatura locais.
As novas superficies formadas permitem que as particulas se unam, e isso leva a um aumento
no tamanho das particulas, uma vez que no estagio inicial de moagem elas sdo moles (para
combinacBes de sistemas ducteis-dlcteis ou ducteis-frageis). Sua tendéncia para se soldar e
formar particulas grandes é alta, de modo que uma ampla gama de tamanhos de particulas se
desenvolve, com algumas particulas atingindo até trés vezes o tamanho das particulas iniciais.
Com a deformacéo continuada, as particulas sdo endurecidas e fraturadas por um mecanismo
de falha por fadiga e/ou pela fragmentacdo de particulas frageis. Fragmentos gerados por este
mecanismo podem continuar a reduzir em tamanho na auséncia de forcas de aglomeracao fortes.
Nesta fase, a tendéncia a fratura predomina sobre a soldagem a frio. Devido ao impacto
continuo das esferas de moagem, a estrutura das particulas é constantemente refinada. A
diminuicdo adicional do tamanho médio das particulas s6 pode ocorrer quando esses processos
citados inicialmente ocorrem. A energia cinética dentro do agregado de moagem € parcialmente
transformada em tensdes mecénicas no material a ser desintegrado. As for¢as que atuam nesses
processos causam principalmente tensdes de compresséo e cisalhamento, aplicadas com o

impacto ou tensdes de acdo lenta pelas esferas de moagem durante a rotagdo ou vibragdo do



33

recipiente de moagem, por exemplo (SURYANARAYANA, 2001; THUMMLER &
OBERACKER, 1993).

A mistura é entdo moida, durante o periodo de tempo desejado até que um estado
estacionario seja alcan¢ado, quando a composic¢éo de cada particula possuir a mesma propor¢ao
dos elementos na mistura do po inicial. Assim, ao ligar mecanicamente os p6s entre dois ou
mais componentes, pode ocorrer a formagdo de solucdo sélidas, bem como, espera-se que a
solubilidade sélida aumente com o tempo de moagem a medida que a difuséo progrida e alcance
um nivel de (super) saturacdo, aléem do qual ndo ocorre extensdo adicional da solubilidade
(SURYANARAYANA, 1996). O p6 moido ¢ entdo consolidado na forma requerida e tratado
termicamente para obter a microestrutura e propriedades desejadas. Embora a MAE tenha
provado ser bem sucedida para a preparacdo de p0s, o uso de técnicas de consolidacdo pode
alterar as propriedades do material (ALIYU, et al., 2015).

Por se tratar de um processo complexo, a MAE envolve a otimizagdo de um nimero de
variaveis para alcancar a fase desejada do material e/ou microestrutura. A matéria-prima, o
moinho, e as variaveis do processo sdo componentes importantes. Entre os parametros
importantes que afetam a constituicdo final do p6 podem-se destacar (SURYANARAYANA,
2001):

e Tipo de moinho;

e Recipiente de moagem;

e Velocidade de moagem;

e Tempo de moagem;

e Tipo, tamanho e distribuicdo de tamanho do meio de moagem;
e Razdo de moagem;

e Atmosfera de moagem,

e Agente de controle de processo, e

e Temperatura de moagem.

O tempo de moagem é o parametro mais importante, variando com o tipo de moinho
utilizado, intensidade de moagem, razdo de moagem (relacdo massa de esferas-massa de pod), e
a temperatura de moagem. Os tempos utilizados devem ser uma combinacdo dos parametros
citados e o sistema de p6 em questéo, o qual deve ser moido apenas durante o0 tempo necessario,
de modo a evitar a contaminacgdo e formacdo de fases indesejaveis em moagens por periodos
mais longos que o necessario. O material usado para o jarro de moagem € importante, visto que

devido ao impacto do meio de moagem nas paredes internas do recipiente, algum material pode
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ser incorporado ao p6. Por outro lado, na maioria dos casos, ha pouca contaminacdo pelas
esferas de aco, uma vez que um revestimento dinamico se desenvolve, isolando as esferas de
aco da carga de p6 (SURYANARAYANA, 2001; POOLE & FISCHER, 1994).

2.4.4 Moinho SPEX

Diferentes tipos de equipamentos de moinhos de alta energia sdo usados para produzir
pGs mecanicamente ligados, os quais diferem entre si em relacao a sua capacidade, eficiéncia
de moagem, velocidade de operacdo, arranjos adicionais para resfriamento, aquecimento, etc.
O moinho adequado deve ser selecionado levando em consideragéo o tipo e a quantidade da
carga,e da constituicdo final necessaria. Entre 0os moinhos de alta energia existentes podem-se
destacar (SURYANARAYANA, 2001):

e Moinho Vibratorio SPEX (SPEX mixer mill);
e Moinho de Bolas Planetario (Planetary ball mill);

e Moinho Atritor (Attritor mill)

Os moinhos SPEX sdo mais comumente usados para analises e investigacfes
laboratoriais, uma vez que sua capacidade de moagem é reduzida, moendo cerca de 10-20 g de
poé por vez. O jarro contendo a amostra e as esferas € preso em bracadeiras, e agitado num
padrdo de movimento complexo que mistura oscilagdes para a frente e para trds com
movimentos laterais curtos de milhares de vezes por minuto (Figura 7). Essa oscilacdo é
combinada com movimentos laterais da extremidade do jarro, de modo a descrever um
movimento em forma de oito ou em "sinal infinito”. Com cada oscilagéo do jarro, as esferas
entram em contato com a amostra e com o final do frasco, servindo tanto para moer como para
misturar a amostra. As esferas apresentam velocidade e forca de impacto em funcdo da
amplitude (cerca de 50 mm) e da velocidade (1200 rpm) do movimento (ZOLRIASATEIN et
al., 2018; SURYANARAYANA, 2001).

O jarro de moagem possui um design interno terminado de forma arredonda e pode ser
fabricado a partir de uma variedade de materiais como aco ferramenta, aco temperado, aco
inoxidavel, ago cromo, aco-carboneto de tungsténio, aco para rolamentos, entre outros. Os
projetos mais recentes dos moinhos SPEX prevéem jarros para moagem simultaneas, a fim de
aumentar o rendimento, além da insercao de sistemas de resfriamentos para tempos longos de
moagem (SURYANARAYANA, 2001).
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Figura 7 — Moinho do tipo SPEX (a); Acessorios de moinho: conjunto de jarro, tampa e esferas (b); Movimento
realizado pelas esferas durante a mogem (c).

(b)

O jarro descreve uma figura em oito ou
sinal de infinito & medida que se move
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I~ final do
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(c)
Fonte: Suryanarayana, 2001 e Zolriasatein et al., 2018.

2.5 SINTERIZACAO POR PLASMA PULSADO

A Sinterizacdo por plasma pulsado (SPS — Spark plasma sintering) € uma técnica de
processamento que possibilita a consolidacdo e sinterizacdo de materiais densos a partir de pos
em baixas temperaturas e periodos de tempos curtos, e caracterizada pela aplicacao simultanea
de pressao uniaxial e corrente continua pulsada (ALIYU et al., 2015; ZHANG et al., 2014;
TOKITA et al., 2000).

Por razbes préticas e econdmicas, esforcos significativos tém sido direcionados a
processos e técnicas que proporcionem materiais com alta densidade, a temperaturas mais
baixas ou em tempos mais curtos, uma vez que para fins de engenharia, tempos de
processamento mais curtos comumente resultam em ganhos de produtividade, entre essas
técnicas, estd o uso de corrente elétrica para ativar a sinterizacdo (MUNIR & QUACH, 2011,
ORRU et al., 2009). O recente uso difundido dessa forma de ativagédo tem sido referida de forma

variada, sendo também designada por Sinterizagdo por corrente elétrica pulsada (PECS —
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Pulsed electric current sintering), Sinterizagdo ativada por plasma (PAS — Plasma Actived
Sintering), Técnica de sinterizacdo assistida por campo elétrico (FAST — Field assisted
sintering tecnique), entretanto, o termo SPS tem sido o termo mais empregado na literatura
(ZHANG et al., 2014; MUNIR & QUACH, 2011; ORRU et al., 2009;).

Os processos que utilizam corrente elétrica para sinterizacdo comegaram a ser
desenvolvidos no final da década de 1930 nos Estados Unidos. No Japdo, um processo
semelhante baseado no método de sinterizacdo aplicando corrente pulsada foi pesquisado e
patenteado nos anos 60, conhecido como SPS, entretanto, ndo foi amplamente utilizado devido
a falta de tecnologia de aplicacdo (TOKITA et al., 2000). O SPS foi desenvolvido com base na
ideia do uso do plasma gerado por descarga elétrica para sinterizar metais e ceramicas,
entretanto poucos equipamentos foram vendidas na América e no Japdo. No final da década de
80, quando a patente expirou, diversas empresas comecaram a fabricar equipamentos de SPS

com base nas técnicas originais (OMORI, 2000).

2.5.1 Equipamento e Fendmenos de SPS

O sistema SPS é composto por dois eletrodos verticais e dois puncdes de compressao
mecanica, matriz de grafite, cAmara de vacuo refrigerada a agua, mecanismo de controle de
atmosfera de gés vacuo/ar/argdnio, gerador de corrente continua pulsada (on-off), alem de
unidades de medicao de pressdo e temperatura, representado na Figura 8 (SAHEB et al., 2012,
OMORI, 2000; TOKITA et al., 2000).

Figura 8 — Esquema basico do processo de Sinterizacdo a plasma pulsado.
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Fonte: adaptado de Saheb et al., 2012.
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O p6 do material a ser consolidado € condicionado no interior da matriz de grafite,
enquanto é conjuntamente aplicado a corrente elétrica e pressdo mecanica, de modo a promover
a consolidacao e sinterizacdo de forma simultanea, a fim de se densificar os produtos com as
configuracBes e densidades desejadas. O calor é fornecido através da passagem da corrente
elétrica pela matriz e eletrodos de grafite do sistema, por meio do efeito Joule (ORRU et al.,
2009). O aquecimento direto da matriz de sinterizacdo proporciona alta eficiéncia térmica,
consolidando e siterizando um compacto homogéneo e de alta qualidade devido ao aquecimento
uniforme (TOKITA et al., 2000).

Comumente o SPS € realizado em quatro etapas principais, como demonstrado na Figura
9. O primeiro estagio € realizado para a remocgéao de gases e criacdo do vacuo. Em seguida, a
pressdo € aplicada no segundo estagio, seguido do aquecimento dos pos no terceiro estagio e
finalmente do resfriamento rapido no ultimo estagio (SAHEB et al., 2012). A utilizacdo de
temperaturas de patamares e diferentes taxas de aquecimento, até atingir a temperatura maxima
de sinterizacdo, sdo aplicaveis de acordo com a necessidade da sinterizagdo (ZHANG et al.,
2014). O controle da temperatura de sinterizacao é possivel através da configuracdo do tempo
de manutencéo, taxa de aquecimento, duracdo do impulso, e corrente e tensdo (SAHEB et al.,
2012).

Figura 9 — Estagios da Sinterizagdo por plasma pulsado.
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Fonte: adaptado de Saheb et al., 2012.

O SPS é ainda caracterizado pelo plasma de centelha criado pela corrente continua
pulsada aplicada durante o tratamento térmico dos pds. Além do plasma, em virtude do método
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de energizagdo também espera-se efeitos a respeito do campo elétrico, efeito da corrente elétrica
na difusdo, pressdo de impacto pelo plasma pulsado e efeito Joule Os efeitos a respeito do
campo elétrico e da corrente elétrica na difusdo ndo foram considerados significativos para
sinterizacao e reacdes nos pos (TROMBINI, et al., 2007; OMORI, 2000; TOKITA et al., 2000).
Além disso, os efeitos de aquecimento Joule e de deformacdo plastica contribuem para a
densificacdo dos p6s (ZHANG et al., 2014).

Existem lacunas entre os dois eletrodos e 0s puncdes no sistema SPS, e em virtude da
aplicacdo de uma alta corrente pulsada nos eletrodos (Figura 10), descargas elétricas
microscopicas entre as lacunas e as particulas dos pos geram o plasma causando a snterizacéo
(ZHANG et al., 2014; OMORI, 2000).

Figura 10 — Ocorréncia da descarga na interface entre o pungdo e a matriz.

Puncoes
Ponto de

descarga l
Orificio do .

Termopar

Matriz

Fonte: adaptado de Zhang et al., 2014.

Embora o termo plasma empregado, a amostra ndo encontra-se “banhada” em um
ambiente de plasma externo, visto que este é gerado entre as particulas (ORRU et al., 2009).
Esforco significativos tém sido feito na investigacdo do SPS e no seu desenvolvimento como
técnica promissora de densificagdo rapida de materiais, entretanto, a natureza exata do

mecanismo de SPS, principalmente no que se refere a geracdo do plasma de centelha e a
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geracgdo da descarga ainda esta em debate e sdo altamente controversos (ZHANG et al., 2014;
CHEN et al., 2005).

Quando uma descarga de centelha de plasma é gerada em um espaco ou em em um
ponto de contato entre as particulas de um material, um estado local de alta temperatura de
varios mil graus centigrados é gerado momentaneamente, o que provoca a evaporacao e a fusdo
na superficie das particulas do p6 no processo SPS, formando pescocos em torno da &rea de
contato entre as particulas (Figura 11). A aplicacdo da pressdo e da corrente, além das altas
temperaturas localizadas geradas através do aquecimento, melhoram as taxas de aquecimento
e reduzem o tempo e a temperatura de sinterizacdo, levando a consolidacdo dos p6s sem o
crescimento excessivo do grdo (SAHEB et al., 2012; TOKITA et al., 2000). A descarga da
centelha elimina os gases adsorventes e quaisquer impurezas presentes na superficie das
particulas do pd, podendo facilmente destruir os filmes de éxido na superficie da particula,
levando a um aumento da capacidade de difusdo do material sinterizado (ZHANG et al., 2014;
TOKITA et al., 2000).

Figura 11 — Fluxo dos pulsos de corrente atraves das particulas do pé.

Corrente elétrica Particula

Matriz

Descarga

Fonte: adaptado de Saheb et al., 2012.

Os pbs a serem consolidados podem serem eletricamente condutores ou isolantes,
tipicamente materiais ceramicos Oxidos e ndo Oxidos, ceramicas reforgcadas com fibras, resinas
poliméricas, polietileno, compostos intermetalicos, materiais amorfos, compositos metalicos e
materiais nanocristalinos que sdo dificeis de sinterizar por métodos convencionais de
sinterizagdo. No caso de pos condutores, a matriz pode ser condutora ou isolante. Para pos
isolantes, a matriz deve ser obrigatoriamente condutora, para garantir o fechamento do circuito
elétrico, bem como os eletrodos, blocos, punc¢des ou émbolos. As matrizes condutoras podem

ser de grafite ou aco, entretanto, o uso de matrizes de grafite limitam os niveis de pressao



40

mecanica a valores, geralmente abaixo de 100 MPa (ORRU et al., 2009; TOKITA et al., 2000).
Além da influéncia do plasma, outras vantagens Obvias do processo SPS incluem uma
velocidade de aquecimento rapida, com taxas de aquecimento relatadas de cerca de 50 a 1000°C
mint, e uma condicdo de aquecimento mais uniforme (CHEN et al., 2005). As distribuicdes de
temperaturas dentro da amostra sdo sensiveis a homogeneidade de distribuicdo de densidade,
especialmente no inicio do fluxo da corrente, podendo resultar no superaquecimento local e
fusdo material. A maioria das amostras sinterizadas por SPS tém forma cilindrica ou retangular,
de dimensbdes pequenas e formas simples. Mesmo quando se consolidam pecas simples e de
espessura uniforme na direcdo da pressdo e da passagem de corrente, a distribuicdo uniforme
de temperatura ainda é um problema a ser superado (ORRU et al., 2009).

2.6 ALUMINIO E SUAS LIGAS

O aluminio é o terceiro elemento mais abundante na crosta terrestre e o elemento
metélico mais abundante. Na natureza, o aluminio ndo ocorre em um estado elementar, em vez
disso, € sempre combinado em um composto quimico, quase sempre na forma de 6xido. Sua
existéncia ndo foi reconhecida até 1808, quando uma forma impura foi identificada por Sir
Humphry Davy na Gréa-Bretanha (LUMLEY, 2011), e sua utilizacdo industrial tornou-se
possivel com a criaf vycdo do processo de refino, desenvolvido por Bayer pra obtencéo da
alumina (Al>O3) a partir da bauxita, e posteriormente, pela obten¢do do aluminio metalico por
eletrolise da alumina, no processo desenvolvido por Hall-Heroult em 1886 (BARBOSA, 2014).

O aluminio tem inimeras propriedades Gteis. E um metal leve, possui 2,7 g/cm?, tendo
apenas um terco da densidade do aco, tem alta condutividade térmica e elétrica, excelente
resisténcia a corrosdo na maioria dos ambientes e pode ser facilmente fundido ou fabricado para
uma ampla gama de bens de consumo. E altamente valorizado pela reciclagem, pois, a refuso
de sua sucata requer apenas cinco por cento da energia total necessaria para extrair a mesma
quantidade de metal primario do minério de bauxita (LUMLEY, 2011). Tais combinacfes de
propriedades fornecidas pelo aluminio e suas ligas fazem do aluminio um dos materiais
metalicos mais versateis, econdmicos e atraentes, perdendo apenas para 0s acos em aplicacdes
estruturais (NEIKOV, 2018).

A atratividade do aluminio ainda esta relacionada ao baixo custo em relacdo ao alto
desempenho, e sua durabilidade, apresentando um ciclo de vida relativamente longo para cerca
de 75% dos produtos fabricados. Como desvantagens, as ligas de aluminio possuem um baixo

maodulo de elasticidade, e taxas de reciclagem baixa para algumas aplica¢fes, como no caso das
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embalagens, em que esta taxa é de aproximadamente 55% (PRASAD & WANHILL, 2017
LUMLEY, 2011). A Tabela 3 apresenta algumas caracteristicas importantes do aluminio para

determinadas aplicacdes.

Tabela 3 — Caracteristicas do aluminio e importancia relativa para aplicacdo em diferentes produtos.

Aplicacio Densidade  Condutividade Resisténcja a8  Decorativo
Corroséo

Transporte ? ? ? ? ? ? ? f T T ?
Maquinas ? ? ? ? f T ? f
Construcéo ? ? S T f f ?
Doméstico ? ? f ? f f f ? f ?
Quimico e Alimentar ? ? ? ? ? ? f ?
Embalagem ? ? ? ? ? ? ? ?
Elétrico ? ? ? f f -

Fonte: Lumley, 2011.

2.6.1 Ligas de aluminio

E conveniente dividir as ligas de aluminio, produzidas por técnicas convencionais, em
duas categorias principais: composicdes trabalhadas e composicdes fundidas. Uma outra
diferenciacdo para cada categoria é ainda baseada no desenvolvimento do mecanismo primario
das propriedades, sendo estas classificadas como termicamente tratveis e ndo trataveis,
dependendo se respondem ou ndo ao endurecimento por precipitacdo (NEIKOV, 2018;
PRASAD & WANHILL, 2017).

O sistema de classificagdo mais amplamento reconhecido para as ligas de aluminio é
realizado pela Aluminum Association (AA). As ligas trabalhadas sdo convenientemente
divididas em oito grupos com base em seu principal elemento de liga (Tabela 4), as quais sdo
identificadas por um sistema de quatro digitos, em que o primeiro digito identifica o grupo da
liga, e os dois ultimos digitos indicam o percentual minimo de aluminio (NEIKOV, 2018).

Entre as ligas da série 7000 (Al-Zn) destacam-se o0s subgrupos Al-Zn-Mg e Al-Zn-Mg-
Cu, as quais sao ligas endurenciveis por precipitacdo, ou seja, mediante tratamento térmico
controlado em condicbes especificas, geralmente de solubilizacdo e envelhecimento,
apresentando ganhos significativos de dureza (BARBOSA, 2014). As ligas de aluminio da série
7000 tém aplicacOes importantes em transportes aéreos comerciais e militares, devido ao seu
peso leve associado, alta resisténcia e boas caracteristicas de usinabilidade (SENTHIL et al.,
2017).
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Tabela 4 — Caracteristicas do aluminio e importancia relativa para aplicacdo em diferentes produtos.

PROPRIEDADES

SERIE ELEMENTOS DE LIGA APLICACOES PRINCIPAIS FUTURAS
Ixxx Al comercialmente puro Cabos de aluminio, utensilio .
dométicos, trocadores de calor
2XXX Al-Cu e Al-Cu-Mg IndUstria aeronautica Termicamente
trataveis
3XXX Al-Mn e Al-Mn-Mg Latas de bebida, panelas _
4AXXX Al-Si Metal de adicéo para solda, pistdes  Termicamente
forjados de motores trataveis
5XXX Al-Mg Aplicacdes nauticas (barcos e
navios), tanques para transporte de —
combustiveis e produtos especiais
BXXX Al-Mg-Si Perfi arquitetbnicos, componentes ~ Termicamente
automotivos trataveis
XXX Al-Zn e Al-Zn-Mg IndUstria aeronautica Termicamente
trataveis
8XXX Outras ligas (Al-Li, Al-Fe)  Laminados finos (folhas) e outras _

embalagens descartaveis

Fonte: Neikov, 2018; Barbosa, 2014.

Especificamente a liga AA7075 é constituida principalmente por Zinco (5,6%),

Magnésio (2,2%) e Cobre (1,6%), sendo principalmente aplicadas nas indUstrias aeroespacial,

automobilistica e principalmente na indUstria aeronautica (BARBOSA, 2014). A Tabela 5 exibe

algumas propriedades para a liga AA7075.

Tabela 5 — Propriedades mecanicas tipicas para a liga AA7075-T6.

Densidade 2,80 g/cm?3
Modulo de Elasticidade 71 GPa
Limite de Escoamento 505 MPa
Limite de Resisténcia a Tracdo 550 MPa
Alongamento 11%
Dureza Brinell 150 HB

Fonte: Prasad & Wanhill, 2017.

Entre os elementos de liga, a adicdo de magnésio as ligas de Al-Zn promove o

desenvolvimento da resisténcia mecanica do sistema, especialmente na faixa de 3-7,5% em

peso de Zn. O magnésio e o zinco formam MgZnz, que produz uma resposta muito maior ao

tratamento térmico do que ocorre no sistema binario Al-Zn. Por outro lado, 0 aumento

crescentes dos teores desses elementos diminue a resisténcia geral a corrosdo do aluminio, de

modo que muitas vezes é necessario um controle rigoroso da microestrutura, tratamento térmico
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e composicao para manter a resisténcia adequada a corroséo sob tensdo. A adi¢cdo de cobre ao
sistema de Al-Zn-Mg de aluminio, juntamente com pequenas, mas importantes, quantidades de
cromo e manganés, resulta nas ligas a base de aluminio de maior resisténcia comercialmente
disponiveis da série 7000. Em geral, o cobre reduz a resisténcia a corrosao das ligas do sistema,
mas aumenta a resisténcia a corrosdo sob tensdo. Pequenas adi¢des de ligas de cromo e zirconio,
tém um efeito marcante nas propriedades mecénicas e na resisténcia a corrosdo (PRASAD &
WANHILL, 2017).

2.7 COMPOSITOS DE MATRIZ DE ALUMINIO

Um compdsito consiste na mistura de duas ou mais fases para obter combinacgdes de
propriedades que ndo sdo possiveis em nenhuma das fases isoladamente, de modo que cada fase
permanece distinta na estrutura. Os compositos particulados fornecem combinagGes de
propriedades e custo ndo disponiveis em materiais monofasicos tradicionais, em que pelo
menos uma fase dos materais envolvidos comega como um pé (GERMAN, 2016).

Os materiais compositos ganharam grande importancia nos ultimos anos devido as
propriedades mecanicas aprimoradas obtidas pela combinacdo de diferentes materiais, como
ligas metalicas e ceramicas, as que podem ser 0xidos, boretos, nitretos e nanotubos de carbono
(MARTINEZ et al., 2015). A necessidade de materiais metalicos com melhores propriedades
fisicas e mecéanicas para satisfazer as necessidades de aplica¢cdes atuais dos mais diversos
setores levou ao desenvolvimento dos Compositos de matriz metalica (CMM). Os CMM
possuem excelentes propriedades, como alta resisténcia a fadiga, elevado mddulo de
elasticidade, estabilidade em temperaturas elevadas, menor coeficiente de expansao térmica,
alta resisténcia especifica e melhor resisténcia ao desgaste. Os materiais compositos em que
uma das fases constituintes possui dimensdo inferior a 100 nm é denominado de
Nanocomposito de matriz metalica (NCMM), os quais foram desenvolvidos e apresentaram
propriedades superiores aos CMM. Entretanto, ainda existem varios desafios associados ao
desenvolvimento do NCMM, como por exemplo, a aglomeracdo do reforco na matriz,
crescimento do matriz, fraca ligacédo interfacial e alto custo (ALIYU et al., 2015).

O aluminio é um candidato ideal para a o desenvolvimento de nanocompoésitos em
funcdo das propriedades ja citadas, e entre os principais reforgos particulados adicionados
destacam-se o Carbeto de Silicio (SiC), Alumina (Al.03), Oxido de Titanio (TiO2), Oxido de
Zirconio (Zr20) e Carbeto de Boro (B4C) (ROJAS et al., 2018; ARAUJO FILHO et al., 2016;
MARTINEZ et al., 2015; YAO et al., 2015). Além dos reforcos tradicionais, a temética da
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fabricacdo de compdsitos com diversos tipos de residuos tém sido estudo recentemente
estudada (Tabela 6).

Tabela 6 — CMA reforgcados com residuos.

Tamanho da % de Meétodo de
Autor Matriz Tipo de reforco particula Residuo Adica
S cao
(um) Adicionado

Dinaharan et | AA6061 Cinzas volantes 2 (média) 0,6,12,18 | Soldagem
al. (2016) porn fricgdo
Prasad et al. | Al puro Lama vermelha 150 (média) 10, 15, 20 e | Fundicéo
(2013) 30
Marin et al. | Al puro 10 (média) 10 e 20% Metalurgia
(2012) do po
Bayraktar & | Al puro Fes04 - 2,4,6,9% | Metalurgia
Katundi dopde
(2010)
Flores-Vélez | Al puro PAE - 5,10e20 Metalurgia
et al. (2001) do pé

Fonte: A autora, 2019.

Os pos de aluminio commumente utilizado para a fabricacdo de materiais compdsitos

sdo altamente compressiveis, fornecendo compactos verdes densos. As propriedades mecanicas

tipicas para algumas ligas de aluminio produzidas por MP é apresentada na Tabela 7 (NEIKOV,

2018).
Tabela 7 — Propriedades mecanicas tipicas para a liga de aluminio fabricadas por Metalurgia do pé.
- Limite de
Liga Denominacéo Tratamento Limite de Resisténcia Alongamento Dureza
Escoamento R ~ (%)
a Tracdo
AMPAL: AMB2712; Tl 145 169 2 60HRE
2014 .
ECKA:Alumix 123 T6 322 323 <1 85HRE
AMPAL: AMB6711; T1 48 110 6 55HRE
6061 ) .
ECKA: Alumix 321 T6 176 183 1 70HRE
AMPAL: AMBT777X; Tl 221 241 2 55HRE
7075 ) .
ECKA: Alumix 431 T6 463 499 1 87HRE

T1: como sinterizado, naturalmente envelhecido a temperatura ambiente; T6: solubilizado e envelhecido
artificialmente.

Fonte: Neikov, 2018.
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2.8 ESTUDOS ENVOLVENDO A UTILIZACAO DE PAE E MATERIAIS
COMPOSITOS DE ALUMINIO

O PO de aciaria elétrica tem se tornado objeto de estudo de diversos pesquisadores,
levando-os a desenvolver inumeras abordagens para reciclagem e reutilizacdo deste residuo,
quer seja em funcdo do seu volume de producdo ou pela impossibilidade de estocagem de
alguns paises, aliadas a crescente preocupagao com as questdes ambientais.

As abordagens propostas se relacionam principalmente aos processos pirometalrgicos
e hidrometallrgicos, para estabilizacdo ou recuperacdo de metais de interesse, além de
incorporagdes em produtos ceramicos. A temaética proposta para incorporacdo do PAE como
reforco em matrizes de aluminio ainda tem sido pouco estudada (ADEOSUN et al., 2012;
FLORES-VELEZ, et al., 2001).

OMRAN & FABRITIUS (2017) realizaram estudos de caracterizacdo quimica,
morfoldgica e mineraldgica de poeiras resultantes de conversor de ferro-cromo, ago inoxidavel
e aco carbono de forno elétrico gerados em industrias siderurgicas na Finlandia, constatando
diferencas significativas na concentracao e no modo de ocorréncia de zinco nos pds, o que por
sua vez influencia os métodos de processamentos desses pds. SOFILIC et al. (2004) analisaram
poeiras geradas em uma industria sidertrgica da Croécia, coletadas durante o periodo de um
ano. MACHADO et al. (2006) desenvolveram estudo semelhante, caracterizando o P6 de
aciaria de uma usina siderudrgica localiza na Regido Sul do Brasil e produtora de acos de
composicao variada.

Uma ampla gama de estudos tem sido desenvolvida a respeito da utilizacdo de PAE
como aditivos em materiais cerdmicos. LEDESMA, et al. (2017) estudaram a maxima
quantidade de p6 de forno elétrico a ser incorporado em argamassa fluida a base de cimento.
Os ensaios realizados possibilitaram estabelecer a razdo de 2:1 de massa para a adicdo de
residuo mantendo uma resisténcia mecanica estavel. Este processo de estabilizacdo mecénica
possibilitou reduzir a lixiviagdo dos metais presentes, embora ndo tenha sido capaz de reduzir
a concentracdo de Pb abaixo do limite para residuos perigosos de acordo com o Conselho da
Uniéo Europeia.

STATHOPOULOS et al. (2013) investigaram o potencial de utilizacdo do PAE para a
producéo de blocos ceramicos estruturais contendo teores de 2,5%-5% em peso de residuo,
avaliando a qualidade dos blocos fabricados em planta piloto em relacéo a absorcdo de agua,

resisténcia mecénica e a estabilizacdo de metais pesados, como Zn, Pb e Cd. VIEIRA et al.
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(2013) desenvolveram temética semelhante a respeito da incorporacdo de PAE em ceramica
vermelha com adig&o de teores de até 20% em peso do residuo.

ALSHEYAB & KHEDAYW!I (2013) encontraram resultados promissores em relacdo a
utilizacdo do residuo como aditivo em misturas de cimento asfaltico. SOUZA et al. (2010)
investigaram em seus estudos o efeito da adicdo de teores de 10% a 20% em peso de PAE sobre
0 desempenho quimico e mecanico do concreto de cimento Portland. Os autores constataram
similaridade de resisténcia a compressdo radial entre as amostras de concreto com PAE quando
comparada com amostras de concreto de referéncia. Em relacdo a estabilizacdo dos elementos,
testes de lixiviacdo realizados mostraram que com exce¢do do aluminio, os elementos
analisados nio excederam os niveis de toxicidade de acordo com as normas brasileiras. STURM
et al. (2009) avaliaram o impacto ambiental e os aspectos fisico-mecanicos da insercéo de 1,5%
em peso de PAE em cimento compoésito para aplicagdes na engenharia civil, incluindo
aplicacbes em ambientes externos.

Outra abordagem proposta na literatura para reciclagem do residuo consiste em sua
adicdo no proprio processo de fabricacdo do aco. LEMOS et al. (2015) analisaram o indice de
degradacéo sob reducdo (RDI — Reduction disintegration index) da carga ferrosa convencional
utilizada em altos fornos com o RDI de briquetes autorredutores compactados a frio de
geometrias distintas fabricados com poeira de forno elétrico e aglomerantes.

ARAUJO & SCHALCH (2014) elaboraram estudo a respeito da reciclagem do PAE,
aglomeradao e pré-moldado com fluorita e coque, para a remocdo do zinco. Ensaios de
lixiviagdo realizados nos pré-moldados sinterizados possibilitaram reclassificar o PAE como
residuo ndo perigoso, Classe Il, de acordo com a ABNT NBR 10004: 2004. Como resultado,
0s pesquisadores obtiveram o pré-moldado aglomerado com teor total de ferro superior a 70%
e p6 de zinco, contendo mais de 50%. Aproximadamente 90% de chumbo e cadmio contidos
na poeira de FEA inicial foram extraidos. Por fim, testes realizados nos pré-moldados em alto-
forno ndo apresentaram anomalias no processo e na composicao quimica do ferro-gusa.

GRILLO et al. (2013) avaliaram em seus estudos o comportamento da reducdo dos
oxidos de ferro e zinco em briquetes de PAE, pelo silicio presente no banho de ferro gusa
liquido. A fim de recuperar o ferro presente no residuo, além de proporcionar o enriquecimento
em zinco da poeira gerada, de modo que os teores deste elemento estejam apropriados para sua
utilizacdo nos processos de recuperacdo. O PAE resultante apresentou aumento de
aproximadamente 60% de Zn. MAGDZIARZ et al. (2015) e LOPEZ & DELGADO (2002)
realizaram estudo similar, voltado a obtencdo de briquetes autorredutores de po de aciaria ricos

em ferro, destinados a aplicagcdo no processo siderurgico.
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A tematica da insercdo do po de aciaria para fabricacdo de compositos de aluminio tem
sido estudada na literatura principalmente com o objetivo de promover melhorias relacionadas
resisténcia mecanica e resisténcia ao desgaste.

ADEOSUN et al. (2012) investigaram o efeito da adicdo de teores de 2 a 20%peso de
po de aciaria em composito de matriz de aluminio AA6063, fundido e solidificado em molde
de areia. O compdsito produzido foi laminado e posteriormente, as propriedades mecanicas
foram analisadas sobre diferentes condi¢cdes de tratamentos térmicos. SARKAR & SINGH
(2012) elaboraram um composito de matriz metalica com adic¢éo de 6xido de ferro produzido
pela técnica de fundicdo sob agitacdo, com objetivo de produzir in situ de particulas de alumina.

SASAKI et al. (2009) elaboraram compdsito a partir de p6s nanocristalinos de aluminio
com adi¢do de 5%peso de ferro. O p6 em questdo apresentava faixa granulométrica entre 53-
106 pm e sinterizado por plasma pulsado. O compdsito desenvolvido apresentou resisténcia
mecanica superior a 1000 MPa a temperatura ambiente e 500 MPa a 350°C. ADEOSUN et al.
(2015) estudaram a influéncia de diferentes tamanhos de particulas de aco em compositos de
liga de aluminio AA1200 fabricados por fundicdo sob agitacdo, em relacdo a respostas de
resisténcia a tracdo e ductilidade. As microestruturas observadas apresentaram as fases
intermetalicas AlsFe e AlFeSi e influenciaram diretamente as propriedades mecanicas do
compdsito em questao.

Por se tratar de um residuo rico em zinco, outras pesquisas realizadas concentram-se
nos processos de recuperacdo deste elemento. XIA & PICKLES (1999) propuseram um
processo hibrido de calcinacdo a baixa temperatura e lixiviagdo caustica, seguido de
cementacéo e eletroextracdo para o tratamento das poeiras de FEA. O processo apresentado
permitiu a transformacdo da ferrita de zinco (ZnFe2O4) encontrada na poeira em zincato de
sodio (Na2Zn0y) e oxido de ferro (Fe203). Apos a calcinagdo e lixiviagdo, foi possivel a
recuperacdo de zinco em torno de 95%, enquanto a maior parte do 6xido de ferro permaneceu
no residuo de lixivia¢do. Por sua vez, HAVLIK et al. (2006) investigaram o comportamento do
zinco e do ferro sob influéncia do acido sulfurico como agente de lixiviacdo. O processo
possibilitou a extragdo de cerca de 75% de zinco, demonstrando que a recuperacdo
hidrometaldrgica do zinco da poeira EAF apresentou-se como uma alternativa viavel com
rendimento de recuperacéo relativamente elevado, enquanto o ferro permaneceu na sua maior

parte na fase solida.
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3 MATERIAIS E METODOS

Este capitulo se destina a descrever a metodologia aplicada para a caracterizacdo dos
pos utilizados e os parametros aplicados para a fabricacdo dos compdsitos obtidos através das

técnicas de Metalurgia do poé e Sinterizacdo por plasma pulsado.

3.1 MATERIAIS

Utilizou-se o pé de aluminio da liga AA7075 fabricado pela empresa ALCOA de faixa

de composicao quimica apresentada na Tabela 8 cedida pelo fornecedor.

Tabela 8 — Composi¢do quimica da liga AA7075.
Elemento Al Zn Mg Cu Si Mn
% Balanco 5,1-6,1 2,1-2,9 1,2-2,0 0,40 0,30
Fonte: ALCOA.

O residuo de PAE utilizado foi fornecido por uma industria siderdrgica produtora de
acos longos localizada no nordeste do pais.

Os compositos foram fabricados utilizando a fracdo de PAE de tamanho menor que 53
pum e adicionados os teores de 5, 10% em peso para as amostras fabricadas por MP, e nos teores
de 5, 10 e e 15% em peso para as amostras fabricadas por SPS, de acordo com os valores
apresentados na literatura para os reforcos empregados tradicionalmente em compdsitos de
matriz de aluminio (GHASALI et al., 2016; YAO et al., 2015; BATHULA et al., 2012;
ZHANG et al., 2009).

3.2 METODOS

A seguir sdo descritos todos 0s métodos empregados para realizacdo da caracterizacdo

dos pos estudados e dos parametros das técnicas de fabricacdo dos compdsitos.

3.2.1 Espectrometria por Fluorescéncia de raios X (FRX)

Aproximadamente 20 gramas da amostra foi secada em estufa a 110°C, e posteriormente
uma porcéo dessa amostra foi prensada em capsula de aluminio com 30 toneladas durante 10
segundos. A pastilha prensada foi analisada em espectrdmetro de fluorescéncia de raios-X

Rigaku modelo ZSX Primus Il. As medidas de FRX foram realizadas no laboratério NEG-
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LABISE (Nucleo de Estudos Geoquimicos — Laboratério de Isdtopos Estaveis) da Universidade

Federal de Pernambuco.

3.2.2 Andlise granulométrica por peneiramento

Em funcdo de pesquisas realizadas na literatura em relacdo & composicéo quimica do
residuo e do tamanho das particulas que o compdem, optou-se por conduzir o ensaio de analise
granulométrica por peneiramento via tmido (DUTRA et al., 2006; GUEZENNEC et al., 2005;
SOFILIC et al., 2004). De acordo com o interesse na aplicacéo de faixas de tamanho especifico
do p6 de aciaria como particulas de refor¢o na matriz de aluminio, toda a amostra foi submetida
ao peneiramento.

Adicionou-se agua ao material a ser peneirado com o proposito de facilitar a passagem
dos finos através da tela de peneiramento, e posteriormente, a polpa obtida foi transferida em
porcOes para uma coluna de peneiras em peneirador vibratério, durante aproximadamente 10
minutos por lote de processamento. A sequéncia de peneiras em série Tyler adotada foi 65, 150,
200, 270 mesh.

Na etapa seguinte, as fracGes retidas nas peneiras foram acondicionadas em recipientes
metalicos, e posteriormente secas em estufas a temperatura de 150°C. O procedimento do ensaio
foi realizado no Laboratério de Caracterizacdo Tecnoldgica de Minérios, pertencente ao
Departamento de Engenharia de Minas (DEMINAS — UFPE).

Por fim, foi realizada a pesagem de cada uma das fracGes obtidas, para fins de célculo
da distribuicdo granulométrica de acordo com a Equacdo 10, de acordo com a ABNT/NBR
7181.

Q, = —(MSA; M) ¢ 100 (10)

Onde:
Qg — porcentagem do material passante em cada peneira;
M; — massa total da amostra seca ;

Mi — massa do material retido acumulado em cada peneira.

3.2.3 Distribuicdo do Tamanho de Particulas

A distribuicdo do tamanho das particulas das fracGes de interesse obtidas no ensaio de
granulometria foi verificada utilizando o analisador Malvern, modelo Mastersize Hydro

2000MU com capacidade de medigédo que varia de 0,020 a 2000 pum.
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As amostras foram expostas ao ultrassom durante 8 segundos, a fim de desagregar
possiveis flocos presentes na amostra, em 700 ml de &gua como meio dispersante. O
equipamento faz uso da técnica de difracdo de raio laser para medir o didmetro médio das
particulas e fornecer uma curva de distribuicdo do tamanho de particulas em funcéo do seu
volume, além de apresentar os valores de volume acumulado, indicados como dio, dso € doo,
didmetros nos quais, respectivamente, 10%, 50% e 90% das particulas irdo estar abaixo de um

determinado tamanho.

3.2.4 Difracéo de raios X (DRX)

Utilizou-se 0 DRX para a caracterizacdo mineralédgica das fases presentes no residuo
estudado. Para a analise em questdo, empregou-se um difratbmetro da marca Bruker, modelo
D8 Advance, com fonte de radiagcdo CuK, = 0,1541 nm, do Centro de Tecnologia Estratégicas
do Nordeste (CETENE). Os difratogramas foram digitalizados entre o intervalo de medicoes
(20) de 10° a 80°, com incremento (step) de 0,02° e um tempo fixo de 1 segundo para cada
passo.

A identificacdo das fases presentes foi obtida por comparacgédo dos difratogramas, para
cada uma das frac6es do residuo, com as cartas do banco de dados JCPDS (Joint Committee on
Powder Diffraction Standards) juntamente com a analise dos difratogramas e identificacdo das

fases realizadas pelo software MATCH!.

3.2.5 Microscopia eletrbnica de varredura (MEV) e Espectroscopia de energia
dispersiva (EDS)

A caracterizacdo da morfologia das particulas e a analise semi-quantitativa dos
elementos presentes na amostra foram realizados pela técnica de MEV por emissao de elétrons
retroespalhados, da marca HITACHI modelo TM3000, acoplado com sistema de
espectroscopia de energia dispersiva de raios-x (EDS) para avalia¢cdo da composi¢do quimica
pontual de uma determinada particula analisada, com uma ampliacdo de de 15x até 30.000x.
Para tal, as amostras foram depositadas em fita de carbono dupla face e ndo foram submetidas

a qualquer tipo de ataque quimico ou recobrimento.

3.2.6 Moagem de alta energia (MAE)

A metodologia adotada tanto para a etapa de MAE, quanto para a de sinterizacdo segue
0 exposto nos trabalhos de ARAUJO FILHO et al. (2016) e foi realizada no Laboratério de
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Metalurgia do P6 do Departamento de Engenharia mecénica (DEMEC/UFPE). Os pés foram
pesados em balancas analiticas. Para ambos os processos de fabricacgao foi utilizado uma razéo
de moagem de aproximadamente 10:1 (esferas:pd) de acordo com as massas dos pos de partida
e dimensdes de cada amostra apresentadas na Tabela 9. Para os pds a serem utilizados para
fabricacdo do compdsito por MP, optou-se por moer uma quantidade sobressalente, para fins
de eventuais adversidades nas etapas posteriores, sendo produzido no total de 3 amostras de 4
gramas para cada teor residuo proposto. Para os pés utilizados para a fabricacdo do compdsito

por SPS processou-se quantidade suficiente para a producao de 10 amostras.

Tabela 9 — Resumo do processo de producdo dos p6s de partida.

Processo Amostra Al(g) PAE(g) Acido Esteérico

C)]

© AAT7075 10,0 - 0,2
2o

Sa Al-5%EAFD 9,5 0,5 0,2
T O
D O

> Al-10%EAFD 9,0 1,0 0,2

L AAT7075 30,0 - 0,6
o ©
28

o Al-5%EAFD 28,5 1,5 0,6
T S
g a

= g Al-10%EAFD 27,0 3,0 0,6
L g
[5+1

f,% = Al-15%EAFD 255 4,5 0,6

Fonte: A autora, 2019.

Os pds foram processados em moinho de alta energia do tipo SPEX fabricado pela
empresa Triunfo Ferramentaria (Figura 12), composto por um motor monofasico de 1/3 CV e
720 rpm. O moinho era composto por um jarro de aco inox 304L e esferas fabricadas em aco
SAE 52100 de aproximadamente 6,2 mm de diametro (Figura 12-B).

Os pos a serem moidos foram dispostos no interior do jarro, juntamente com as esferas,
0 acido esteéarico (C1sH360>), adicionado em relacdo ao peso total da amostra e que aqui exerce
principalmente a funcéo de lubrificante, e alcool isopropilico, 0 APC, a fim de a evitar a adeséo
das particulas as esferas, reduzir a soldagem a frio, impedir o risco da oxidagdo dos pés e
proporcionar uma mistura eficaz (GOKCE et al., 2011).

O processo de MAE foi realizado durante o perido de 1 hora de forma ininterrupta. Apos
0 processo, 0s pos foram secados em estufa a 150°C para remocéo do alcool. Posteriormente,
o0s pos foram desagregados com o auxilios do moinho durante o periodo de 1 minuto, estando

assim, aptos para as etapas posteriores propostas neste trabalho.
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Figural2 — Aspecto interno do interno SPEX (a); Jarro de moagem de aco e esferas metéalicas (b).

Fonte: A autora, 2019.

3.2.7 Caracterizacdo dos pos de partidas apos MAE

A distribui¢do do tamanho das particulas dos pés de partida foi determinado utilizando
o0 analisador Malvern, modelo Mastersize Hydro 2000MU seguindo 0 mesmo procedimento
apresentado no item 3.2.3. Para a determinacdo das fases cristalograficas se utilizou um
difratbmetro da marca Bruker, modelo D8 Advance, com fonte de radiacdo CuK, = 0,1541 nm,
para 0s mesmos parametros apresentados no item 3.2.4, e realizado no Centre de
MicroCaractérisation Raimond Castaing, em Toulouse. Ja o aspecto dos pos apds 0 processo
de moagem de alta energia foi observado utilizando um microscopio eletrénico de varredura da

marca JEOL modelo 6700F, realizado no mesmo centro.

3.2.8 Fabricacdo do composito por Metalurgia do po

Processados 0s p0s, seguiu-se para a etapa de compactagéo realizada no Laboratorio de
Materiais Compositos e Integridade Estrutural (COMPOLAB — DEMEC/UFPE), por meio de
uma prensa hidraulica com capacidade maximda de 100 toneladas e uma uma matriz de aco
ferramenta AISI D6 (Figura 13) de 16 mm de didmetro interno e um pungao de 70 mm de
comprimento. Pesou-se 4 gramas do p6 devidamene moido, os quais foram inseridos na matriz
e compactados uniaxialmente a temperatura ambiente com uma carga de 1400 MPa, mantidas

durante 10 minutos. Apos este periodo, a carga foi retirada, e obteve-se o compactado verde.
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Figura 13 — Puncéo, matriz de compactacao e base.

Fonte: A autora, 2019.

Os parametros adotados no procedimento de sinterizagcdo do compdsito foram apresentados
por ARAUJO FILHO et al. (2016). As amostras foram sinterizadas no Departamento de
Engenharia de Materiais (DEMAT) da Universidade Federal da Paraiba (UFPB) em um forno
resistivo da marca Nabertherm, percorrido por uma corrente continua de gas hélio, a fim de
diminuir a oxidacdo da liga. Aplicou-se taxa de aquecimento de 20°C/min, e temperatura de
patamar de 500°C durante 5 horas, seguido de resfriamento natural com atmosfera protetora de

argonio.

3.2.9 Fabricacdo do composito por Sinterizacdo por plasma pulsado

Os compositos foram consolidados por SPS no Centro Interuniversitario de Pesquisa e
Engenharia de Materiais (Centre Inter-universitaire de Recherche et d’ingénierie des
Matériaux — CIRIMAT) na Université Toulouse 111 Paul — Sabatier, em Toulouse na Franga.
Para tal, se utilizou uma unidade da SPS Sytex Inc. SPS, modelo Dr. Sinter 2080 (Figura 14),

com capacidade méxima de carga de 20 tonf e corrente continua maxima de 8000A.
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Figura 14 — Equipamento de Sinterizacdo por plasma pulsado.

ETTIRNANAP. AR | Wil

5
:
3

Aproximadamente 3 g de p6 foram introduzidas em uma matriz de grafite de 8 mm
didmetro interno, na qual uma folha de grafite foi colocada entre o punc¢éo e o po, e outra folha,
entre a matriz e o po, para fécil remocdo da amostra. A execugdo do SPS foi realizada a vacuo
(pressdo da célula residual <10 Pa), usando o pulso padrdo do equipamento (pulsos de corrente
de 12 on: 2 off). A temperatura foi controlada usando um termopar introduzido em um furo de
5 mm de profundidade, perfurado na superficie externa da matriz. As amostras foram aquecidas
a uma taxa de 100°C/min, até 500°C, e mantida por 5 min.

Uma carga uniaxial de 50 MPa foi aplicada a temperatura ambiente e mantida durante
0s passos de aquecimento e de permanéncia. O resfriamento natural foi aplicado até a
temperatura ambiente enquanto a carga uniaxial foi gradualmente liberada durante 0 mesmo

tempo.

3.2.10 Difragéo de raios X dos compositos sinterizados

As fases presentes nos compositos fabricados por MP foram identificadas utilizando um
difractometro de raios X da marca Shimadzu modelo XRD-7000, usando um CuKa (A= 0,1541
nm), entre o intervalo de medigdes (20) de 10° a 80°, com incremento (step) de 0,02° e um
tempo fixo de 1s para cada passo, realizado no COMPOLAB (DEMEC/UFPE).

Para os compésitos fabricados por SPS utilizou-se um difratbmetro da marca Bruker,
modelo D8 Advance, com fonte de radiagdo CuK, = 0,1541 nm, para 0S mesmos parametros, e

realizado no CIRIMAT, em Toulouse.
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3.2.11 Preparacdo metalografica e Caracterizacdo Microestrutural

Os compositos fabricados por MP (Figura 15) foram seccionados transversalmente com
0 auxilio de uma cortadora metalografica da marca Arotec, modelo COR80 utilizando um disco
de SiC.

Figura 15 — Compdsito fabricado

por Metalurgia do pé (a); Compdsito seccionado (b).

Fonte: A autora, 2019.

Posteriormente, as amostras foram embutidas a quente em uma prensa de embutimento
da marca Arotec modelo PRE40Mi utilizando baquelite em p6 tipo MP 39, lixadas em e polidas
em lixas d’agua de SiC de sequéncia granulométrica de 220, 600 e 800 mesh, e em seguida
polidas com pasta de diamante 1um, em lixadeira/politriz metalografica modelo Aropol 2V da
marca Arotec. Apoés o polimento, as amostras foram quimicamente atacadas com acido
fluoridrico (HF) 0,5% durante aproximadamente 30 segundos.

A superficie do composito foi analisada com o auxilio do MEV da marca TESCAN
modelo MIRA3, realizado no COMPOLAB (DEMEC/UFPE).

O aspecto dos compdsitos fabricados por SPS (Figura 16) foram investigadas utilizando
um microscopio eletrénico de varredura da marca JEOL modelo 6700F, realizado no Centro de

MicroCaractizao Raimond Castaing, em Toulouse.
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Figura 16 — Comp6sito fabricado por Sinterizacéo por plasma pulsado (SPS).
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Fonte: A autora, 2019.

3.2.12 Propriedades Mecanicas

As amostras fabricadas por MP foram submetidas aos ensiaos de Microdureza Vickers,
Analise dindAmico-mecanica (DMA — Dynamic mechanical analysis) e Ultramicrodureza, estes
dois ultimos apenas para a liga AA7075 e o compdsito Al-5%EAFD. Os valores de microdureza
Vickers foram determinados usando o microdurdmetro da Emcotest Durascan G5 sob uma
carga de 0,2 kg por 15 s.

Figura 17 — Amostra preparada para o ensaio de flexdo em trés pontos de DMA.

Fonte: A autora, 2019.
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Para o ensaio de DMA as amostras, originalmente cilindricas, foram cortadas em
cortadora metalogréfica de bancada de serra de diamante em baixa velocidade, em secdo
retangular de 16x4x2 mm. As amostras foram submetidas a ensaio de flexdo em trés pontos
(Figura 17) em um DMA 242E Artemis, marca Netzsch. Realizados para freqliéncia de 1Hz, e
com amplitude mé&xima de 20 um, da temperatura ambiente até 390°C, uma taxa de
aquecimento 10°C/min e resfriamento ao ar. O ensaio de DMA foi conduzido baseado na
metodologia apresentada por ROJAS et al. (2018) e YANG et al. (2017). Ambos 0s ensaios
foram realizados no Laboratério de Materiais Compdsitos e Integridade Estrutural
(COMPOLAB - DEMEC/UFPE).

O Mddulo de elasticidade foi estabelecido utilizando a técnica de Ultramicrodureza por
indentacdo instrumentada, utilizando um ultramicrodurémetro Shimadzu, modelo DUH-
W201S, localizado no Laboratério de Solidificacdo rapida (LSR), no departamento de
Engenharia mecéanica da UFPB. Foram realizadas 6 microindenta¢des na superficie da amostra
devidamente lixada e polida. Para tal, utilizou-se um indentador Vickers, uma carga de 100 mN,
com tempo de manutencdo de 10 s, e velocidade de carragamento de 13,32 mN/seg.

Para os compositos fabricados por SPS os valores de microdureza Vickers foram obtidos
usando um microdurometro Mitutoyo modelo HM200, com uma carga de 0,1 kg aplicada por
10s.



Figura 18 — Resumo da metodologia proposta.
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4 RESULTADOS

Esta secdo discute os resultados obtidos a respeito da caracterizacdo do PAE e das
propriedades mecéanicas dos compositos fabricados. Por fim, apresenta um comparativo a cerca

do desempenho de cada composito e seu respectivo processo.

4.1 FLUORESCENCIA DE RAIOS X (FRX) DO PAE

A composicdo do po6 de aciaria varia em funcdo do tipo de aco produzido, sendo a
composicao deste estudo semelhante a de residuos do processo de fabricacdo de acos carbono
apresentada na Tabela 1. O PAE apresentou majoritariamente a presenca de Ferro (35,33%) e
Zinco (21,01%) em sua composicao, estando dentro da faixa observada na literatura (DUTRA
et al., 2006; HAVLIK et al., 2006). Os teores de ferro e zinco séo apresentados como Ferro
total e Zinco total em funcéo das fases nas quais esses elementos podem ser encontrados neste
tipo de residuo, descritas na Tabela 2. A Tabela 10 apresenta o percentual dos elementos
presentes no residuo estudado determinada por FRX.

Tabela 10 — Composi¢do quiimica do PAE como recebido.

Parametro Analisado (%) Amostra como recebida
Fe total 35,33
Zn total 21,01
Célciol (Ca) Q
Sédio (Na) 1,99
Silicio (Si) 11,42
Magnésio (Mg) 3,28
Aluminio (Al) 2,92
Potassio (K) 0,35
Faésforo (P) 0,35
Chumbo (Pb) 0,76
Cédmio (Cd) 0,02
Cromo (Cr) 0,38

Fonte: A autora, 2019.

Foi possivel a deteccdo de elementos residuais, como o P, além dos elementos que sdo
volatilizados durante o processo (Zn e Pb), elementos oriundos da adi¢éo de escorificantes (Ca),
elementos desoxidantes e formadores da escoria (Si, Al e Mg) (RIZzZO, 2006). As

concentragdes de elementos, como zinco e de chumbo no poeiras de aciaria estdo diretamente
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relacionada as caracteristicas da sucata carregada nos fornos (MENAD et al., 2003). A norma
NBR 10004 que classifica o residuo como Classe I, perigoso, em virtude da toxicidade, ndo faz
menc¢édo ao teor dos elementos chumbo e cadmio presentes no residuo solido, entretanto, a
mesma indica os teores maximos destes elementos nos extratos obtidos por ensaios de

solubilizag&o e lixiviacao.

4.2 SEPARACAO GRANULOMETRICA POR PENEIRAMENTO

O PAE foi submetido ao referido ensaio com a finalidade de separar a amostra em faixas
granulométricas de acordo com as peneiras utilizadas, bem como, determinar as porcentagens
em massa de cada destas (Tabela 11). Aproximadamente 50% do total da amostra ficou retido
na peneira de 65 mesh (tamanho superior a 212 um), entretanto, foi possivel observar que al
fracdo possuia a presenca de impurezas (como madeira, vidro e plastico), possivelmente
oriundas do processo de estocagem, o que interferiu no seu peso. N&o foi realizado nenhuma
estimativa da influéncia dessas impurezas no peso desta fracdo. A cerca disto, e baseado na
literatura apresentada (OUSTADAKIS et al., 2010; HAVLIK et al., 2006), pode-se a pontar a
faixa com tamanho de particulas menor que 53 um como a mais representativa, visto que esta

apresentou 28,5% da massa total.

Tabela 11 — Massa e faixa granulométrica das fragdes obtidas através do método de método de peneiramento.

Fracdo | Peneiras (mesh) | Abertura (mm) | Massa retida (Q) % Retida % Passante
PAE-1 65 0,212 533,08 49,55 50,45
PAE-2 150 0,106 123,84 11,51 38,94
PAE-3 200 0,075 59,01 5,48 33,46
PAE-4 270 0,053 53,33 4,96 28,50
PAE-5 Fundo 0 306,65 28,50 0,00

Fonte: A autora, 2019.

SOFILIC et al. (2004) caracterizaram 12 amostras de PAE coletadas mensalmente em
uma usina siderurgica da Croacia, e analisadas por peneiramento, constatando que as amostras
eram compostas basicamente por duas faixas de tamanho representativas, uma entre 63-90 pm,
e outra entre 100-125 um, enquanto que a faixa granulométrica entre 90-100 pm foi menos
representativa.

A insercdo de outros tipos de residuos em matriz de aluminio por metalurgia do p6 tem
sido estudada, como por exemplo, a grafita e casca de arroz, ambos apresentando tamanho de
particula menor que 50 pm, particulas de aluminia variando de 30 um (ALANEME & SANUSI,
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2015) a 100 um (ARAUJO FILHO et al., 2016), além das particulas de reforco usualmente
aplicadas, como carbeto de silicio (SiC), de tamanho médio de 50 um (YAO et al, 2015;
ARAUJO FILHO et al., 2016), o que indica a possibilidade da reutilizacdo de 28 a 39% do
PAE.

4.3 DISTRIBUICAO DO TAMANHO DE PARTICULAS

A Figura 19 apresenta os resultados da analise de distribuicdo granulométrica utilizando
difracdo de laser para a determinacdo da distribuicdo do tamanho de particulas do p6 de aciaria
em relagéo aos seus diametros para a Fragdo PAE-5.

Figura 19 — Distribui¢do do tamanho das particulas de PAE-5.
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Pode-se observar na fracdo PAE-5 uma distribuicdo bimodal, denotando a existéncia de
duas populagdes de tamanho de particulas centradas em torno de dois pontos distintos. Uma
porcao constituida por finos formadas por particulas entre 10 nm a 7 um, € uma por¢do mais
grossa, com particulas entre 7 a 120 um. Essa distribuicdo heterogénea do pé de aciaria também
foi observada nos resultados obtidos por TANG et al. (2017).

A classificacdo apresentada por GUEZENNEC et al. (2005), permite classificar o
residuo em dois grupos: particulas grandes, entre 200 a 20 um, e particulas mais finas, inferior
a 20 um. De acordo com a classfica¢do apresentada, essa fracdo € composta aproximadamente
por 60% de particulas finas. Para todas as demais fragdes o comportamento das particulas foi
observado em curvas unimodais, de assimetria negativa, indicando uma populacao de particulas

maiores (Figura 20).
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Figura 20 — Distribuicdo do tamanho das particulas das fracfes de PAE.
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Fonte: A autora, 2019.

Na Fracdo PAE-2, 10% das particulas apresentaram diametro inferior a 8,5 pm (d1o), j&
para a Fracdo PAE-3, este valor foi de 8 um, e para a Fracdo PAE-4, 10% do didmetro de suas
particulas foi inferior a 10,6 um. Por sua vez, a Tabela 12 exibe um resumo da distribuicdo do

tamanho de particulas do PAE, e o didmetro médio de particula para cada uma das faixas obtidas

durante o ensaio.

Tabela 12 — Evolucdo da distribuicdo do tamanho de particulas do PAE.

TAMANHO DE PARTICULAS (um)
do | 25,0 (%) dso 75,0 (%) deo Média
Fracio PAE-2 | 852 53,45 12833 | 22926 | 289,82 86,00
Fracio PAE-3 | 8,02 35,99 82,63 131,19 | 160,33 47,00
Fracio PAE-4 | 10,61 30,28 63,06 93,40 111,60 29,00
Fracio PAE-5 | 2,65 6,86 13,87 36,73 50,44 20,00

Fonte: A autora, 2019.

Para o aluminio AA7075 (Figura 21) foi observado um tamanho médio de particula de
aproximadamente 33 um, demonstrando tambeém ser um material de granulometria fina, e com

tamanho de particulas variando entre 2 a 120 um. Os valores verficados para d1o, dso € dgo foram

respectivamente de 16,80 um, 33,00 um e 60,70 pum.



Figura 21 — Distribuicdo do tamanho das particulas da liga AA7075.
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Em funcdo da utiizacdo de uma faixa granulométrica especifica do residuo, faz-se

necessario conhecer o teor individual de cada elemento presente nas fracGes obtidas pelo ensaio

de peneiramento (Tabela 13).

Tabela 13 — Distribuicéo dos elementos nas fraces de PAE.

Parametro

Analisado (%) PAE-2 PAE-3 PAE-4 PAE-5
Fe total 41,58 41,04 35,34 32,69
Zn total 18,99 20,60 17,70 26,06
Ca 6,18 1,27 6,80 6,26

Na 1,86 1,89 3,26 3,15

Si 18,14 15,16 12,40 7,54

Mg 2,90 3,28 3,23 3,98

Al 3,53 3,78 3,46 2,49
0,46 0,46 0,40 0,31

P 0,39 0,37 0,34 0,34

Pb 0,70 0,79 0,66 0,84

Cd 0,01 0,01 0,02 0,02

Cr 0,40 0,40 0,36 0,45

Fonte: A autora, 2019.
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Os teores de todos os elementos observados nas fragdes, assim como na amostra inicial
encontravam-se dentro das faixas descritas na Tabela 1. Apesar disto, um alto teor de ferro
presente no residuo indica grande perda do elemento de interesse do processo.

Os teores de zinco aumentam em funcdo da reducdo do diametro das particulas do
residuo, corroborando o exposto no trabalho de GUEZENNEC et al. (2004), que afirmam a
predominancia do zinco nas particulas consideradas como finas. Em contrapartida, o ferro
apresentou comportamento inverso, em que o seu teor diminui conforme a granulometria do
residuo também diminui (Figura 22). Assim como o ferro, o ter de silicio apresenta 0 mesmo
comportamento, em que o seu teor diminui conforme o tamanho da particula também diminui.
Os teores de Chumbo e Cadmio, elementos estes de alta periculosidade na composi¢do do
residuo, se mantiveram dentro dos teores minimos observados na literatura, sugerindo uma boa

selecdo da sucata utilizada no processo produtivo.

Figura 22 — Distribuicdo em peso do Ferro, Zinco e Silicio nas fracfes de PAE.
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Fonte: A autora, 2019.

4.5 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV) E ESPECTROSCOPIA
DE ENERGIA DISPERSIVA (EDS)

A morfologia das fragbes do residuo foi analisada por MEV e a analise quimica das
microrregides foi investigada por meio de EDS. A Figura 23 apresenta um panorama geral das
particulas presentes no PAE abaixo de 212 um. De acordo com a classificacdo para morfologia

das particulas apresentadas por CHIAVERINI (2001) pode-se observar a presenca de particulas
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esféricas maiores (1), esféricas de didmetros variados (2), e predominéncia de particulas
esféricas submicrométricas formando aglomerados (3), as quais também recobrem, ou ficam
aderidas as particulas (4). Constatou-se ainda a presenca de particulas cilindricas alongadas (5),
e particulas arredondada (6). Resultados similares sdo descritos nos trabalhos apresentados por
GUEZENNEC et al. (2005) e DUTRA et al. (2006). As particulas esféricas tém origem durante
0 arraste das particulas solidas no carregamento das matérias-primas no forno elétrico, bem
como, na projecdo de goticulas de metal liquido e de escdria, sendo esse tipo de particula
frequentemente observado em outros trabalhos descritos na literatura (OMRAN &
FABRITIUS, 2017; MANTOVANI et al., 2002; L1 & TSAI, 1993).

Jura 23 — Imagens de MEV das particulas de PAE (Magnificacdo 300x).

Fonte: A autora, 2019.

A Figura 24-A apresenta o aspecto geral da morfologia das particulas para a Fracdo
PAE-2. Além da presenca de particulas arredondas (1), denota-se a presencga de particulas
flocadas (2), descritas como achatadas, de formato irregular, e menor espessura em relagdo ao
comprimento e a largura. Na ampliacdo (Figura 24-B), destaca-se a existéncia de particulas

submicrométricas aderidas sob a superficie dessa particula.
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Figura 24 — Imagens de MEV das particulas da Fracdo PAE-2 do residuo de PAE. (A) Magnificacdo de 100x e
(B) Magnificacéo de 1500x.

Para a Fracdo PAE-3, além das morfologias j& apresentadas anteriormente na Fracdo
PAE-2, observa-se nesta fracdo (Figura 25-A) a presenca de particulas de morfologia flocada
(1) e particulas similares as particulas flocadas, porém de maior comprimento em relacdo a
descrita na fracéo anterior (2), particulas esféricas (3) e particulas angulares (4). Na ampliacdo
(Figura 25-B) tem-se a aderéncia de particulas esféricas submicrdbmicas em particulas

arredondadas.
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Figura 25 — Imagens de MEV das particulas da Fracdo PAE-3 do residuo de PAE. (A) Magnificacdo de 100x e
(B) Magnificacéo de 1500x.
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Fonte: A autora, 2019.

A Fracdo PAE-4 (Figura 26-A), por sua vez, ja exibe particulas esféricas de
aproximadamente de 30 um (1) e particulas esféricas de tamanho variados (2), entre 50 e 60
um, além das particulas com morfologia ja descritas, como a flocada (3), flocada de
comprimento mais alongado (4) e a particula de morfologia cilindrica (5). Na ampliacdo (Figura
26-B), destaca-se 0 aspecto das particulas esféricas de aproximadamente 50 pm.
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Figura 26 — Imagens de MEV das particulas da Fracdo PAE-4 do residuo de PAE. (A) Magnificacdo de 100x e
(B) Magnificacéo de 1500x.

Por fim, para a fracdo PAE-5 (Figura 27-A) observa-se a presenca de particulas flocadas
(1) e particulas esféricas (2), auséncia de particulas alongadas, e a predominancia de particulas
esféricas submicrométricas, as quais, por vezes, podem sofrer aglomeracdo. Denota-se a
ocorréncia de aglomerados dessas particulas (3) de aproximadamente 110 um. Alguns
aglomerados podem apresentam sinais de sinterizacdo parcial, quando esta ocorre no interior
do forno ou no exaustor a alta temperatura (GUEZENNEC et al., 2004). Na ampliagdo (Figura
27-B), pode-se constatar a ocorréncia de particula de morfologia angular de aproximadamente
15 pm.
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Figura 27 — Imagens de MEV das particulas da Fracdo PAE-5 do residuo de PAE. (A) Magnificacdo de 100x e
(B) Magnificacdo de 1500x.

Fonte: A autora, 2019.

Ainda para a Fracdo PAE-5 (Figura 28-A) pode-se analisar a presenca de uma particula
de morfologia esponjosa irregular (1) ligada a um agregado de particulas finas (2), além de ser
possivel a ocorréncia de particulas esféricas isoladas (3), além de particulas flocadas (4). Na
Figura 28-B tem-se a ampliacdo das particulas esféricas submicromicas, de diametro entre 600
a 20 nm.
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Figura 28 — Imagens de MEV das particulas de PAE observadas na Fracdo PAE-5. (A) Magnificacdo 3.000x e
(B) Magnificacdo 140.000x.
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Fonte: A autora, 2019.

Os elementos identificados por EDS, bem como seus percentuais sdo apresentados na
Tabela 14 para as microrregides analisadas na Figura 29. O ferro foi identificado em todas as
regides analisadas, principalmente associado as particulas identificas como R2 (Figura 29-A) e
R6 (Figura 29-C). De acordo com a classificacdo apresentada no item 4.3, o é ferro associado
a particulas grandes, entre 20 e 500 um, de formato irregular e oriundo do arraste da sucata
(GUEZENNEC et al., 2004). O zinco, também foi identificado em todas microrregides, e de
foma significativa para as particulas R3 (Figura 29-B), R5 (Figura 29-C) e também para a regiao
R1. Para as regides R3 e R5, o zinco estd associado as particulas submicrométricas,
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classificadas como particulas finas, menores que 20 um, as quais sdo formadas pela
condensagio dos vapores contendo zinco no FEA (GUEZENNEC et al., 2004), Essas regides
podem ser identificadas como sendo compostas possivelmente por zincita e franklinita, em
funcdo do percentual dos elementos em questdo e pelo tamanho das particulas. Um estudo mais
detalhado pode ser observado em OMRAN & FABRITIUS (2017). No caso da particula R3,
tém-se uma estrutura de morforlogia esférica heterogénea possivelmente de ferro enriquecida

em zinco, possivelmente franklinita.

Figura 29 — Morfologia para diferentes particulas do PAE.
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Fonte: A autora, 2019.

Realizou-ze ainda EDS nas particulas anteriormente classificadas como esférica e
flocada alongada, identificadas nas regibes R4 (Figura 29-B) e R7 (Figura 29-D),
respectivamente. A particula R4 foi identificada como uma particula de silicio, e a particula R7,
por sua vez, esta associada aos elementos formadores da escoria, resultante do arraste das
adicdes e/ou da projecdo de goticulas nos pontos de impacto do arco ou do jato de oxigénio no
banho liquido (GUEZENNEC et al., 2004).
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OMRAN & FABRITIUS (2017) indicaram em seu trabalho a presenca predominante
de particulas esféricas ricas em ferro indicadas como franklinita, particulas esféricas de zincita
menores que 1 um, além da presenga de particulas grandes de formato irregular identificada
como Si-O-Al. DUTRA et al. (2005) apontaram a presenca de particulas esféricas lisas, ricas

em ferro, oxigénio, aluminio e célcio, porém pobre em zinco.

Tabela 14 — Anélise semiquantitativa por EDS para as microrregides identificadas na Figura 29.

Figura Regido Fe(%) | Zn(%) | O (%) | Si(%) | Mn(%) | Ca(%) | Mg(%) | Al(%)
R1 34,9 29,1 21,2 2,5 3,5 3,7 2,2 2,4
A R2 82,2 6,6 3,8 1,8 2,9 - - 2,6
R3 233 35,1 19,7 1,2 34 1,6 2,0 -
® R4 7,2 1,7 34,8 21,9 13,7 - 4,6 6,5
R5 26,4 38,2 18,9 2,7 3,8 49 2,7 1,3
¢ R6 70,3 20,1 3,9 - 2,2 1,6 1,0 -
D R7 30,8 23,2 7,2 12,8 1,6 19,6 15 2,7

Fonte: A autora, 2019.

4.6 DIFRACAO DE RAIOS X

A Figura 30 apresenta os resultados das fracdes do residuo de p6 de aciaria a fim de se
analisar as fases cristalograficas presentes, principalmente, as associa¢des do ferro e do zinco,

em que a indexacdes dos picos dessas fases foi realizada por meio das cartas JCPDS.

Figura 30 — Difratogramas obtidos para as fracGes de PAE-2 (A) e PAE-3 (A).
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Fonte: A autora, 2019.

Em virtude dos resultados de MEV e EDS discutidos anteriomente, pode-se concluir a
partir dos difratrogramas (Figura 30-A e B) que os elementos predominantes, ferro e zinco,
encontraram-se principalmente associados na forma de 6xidos, e 6xidos complexos com
estrutura de espinélio. O PAE é um residuo de mineralogia complexa, no qual o zinco foi
encontrado nas fases Zincita (ZnO), carta JCPDS (N° 01-1136) e Franklinita (ZnFe20a), carta
JCPDS (N° 02-1043). O ferro, por sua vez, além de estar associado a franklinita, também pdde
ser observado na fase Magnetita (FezO4), carta JCPDS (N° 01-1111), identificadas como R2 e
R6 nas Figuras 29-A e 29-C. Tanto a franklinita quanto a hematita apresentam os mesmos
indices, para a franklinita, os indices (111), (220), (311), (400), (422), (511) e (440),
corresponde a sequéncia de angulos de difracdo (20): 18,3°; 30,2°;35,7°; 43,2°; 53,5°; 57,0° e
62,6°. Enquanto que para a magnetita, a sequéncia de angulos de difracdo corresponde aos
mesmo indices é: 18,2°; 30,2°;35,5°; 43,0°; 53,5°; 57,2° e 62,5°.

Além destas fases, ainda se constatou a presenca de picos de elementos minoritarios
formadores de escoria, como Quartzo (SiOz), particula também identificada como R4 na Figura
29-B e Magnésio (Periclase), carta JCPDS (N° 01-1235).
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Figura 31 — Difratogramas obtidos para as fracGes de PAE-4 (A) e PAE-5 (A).
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Fonte: A autora, 2019.

Para as Fracbes PAE-4 (Figura 31-A) e PAE-5 (Figura 31-B), além das fases
identificadas nas fragOes anteriores, pode-se constatar a presenca da fase Magnesioferrita
(MgFe20.), carta JCPDS (N° 01-1114), que também apresenta estrutura do tipo espinélio, e 0s
mesmos indices de Miller, enquanto a sequéncia de angulos de difracao (20) corresponde a:
18,4°; 30,1°;35,5°; 43,2°; 53,5°; 57,3° € 62,8°. HAVLIK et al., (2006) realizaram estudo similar

do PAE, em que o mesmo foi submetido ao ensaio de peneiramento, e argumentaram em seus
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resultados que as observacoes de algumas fases ndo foram possiveis para as fragdes separadas,
sendo possivel apenas para a média das amostras.

Como relatado em outros trabalhos (OMRAN & FABRITIUS, 2017; GRILLO et al.,
2013; MACHADO et al., 2006; HAVLIK et al., 2006; DUTRA et al., 2006), os picos de todas
as fases menciondas apresentam sobreposi¢cdo em algum grau. Tais sobreposi¢des podem
interferir na identificacdo destas fases, principalmente das fases magnetita, hematita, e
magnesioferrita e cromita, as quais pertencem ao grupo do espinélio e ferrita de calcio. Apesar
disto, a ocorréncia da fase magnetita € maior do que a fase hematita.

Por ser descrito como um subproduto de dificil reciclagem devido a diversidade de
elementos presentes, sua aplicagdo em novos produtos ou o desenvolvimento de processos para
seu tratamento torna-se complexa. A caracterizacdo de residuos possibilita identificar a
composicao do residuo, bem como suas caracteristicas, além de fornecer informacdes para uma
avaliacdo adequada das potencialidades econdmicas, tratamento, e destino adequado,
auxiliando na determinacdo da possivel aplicabilidade do residuo.

4.7 CARACTERIZACAO DOS POS DE PARTIDA

A Figura 32 apresenta o comportamento dos pés de partida em relacdo a distribuicéo
do tamanho de particula ap6s o processamento de moagem de alta energia durante o periodo

de 1 hora, e a curva cumulativa para a liga AA7075.

Figura 32 — Distribuicdo do tamanho das particulas para os pds apés MAE.
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Fonte: A autora, 2019.
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O MAE resultou em alteracOes significativas na faixa de distribuicdo do tamanho de
particulas para os p6s do compdsito em relacdo a liga AA7075, em que esta apresentava antes
do processamento uma faixa de tamanho de particulas de didmetro entre 2-120 um, e apds a
MAE esta faixa passou a ser de 1 a 2000 um.

A Tabela 15 apresenta a influéncia do processo de moagem de alta energia no aumento
percentual do tamanho médio do didmetro da particula para os pds com adicdo de 5 e 10% de

PAE em relacdo a liga AA7075 nédo processada.

Tabela 15 — Evolucéo da distribuicdo do tamanho de particulas para os pds apés MAE.

TAMANHO DE PARTICULAS (um)
dio dso doo Média | Aumento
AAT7075 16,80 33,00 60,70 33,00 -
AAT7075 (1H) 18,56 56,34 159,02 303,00 91%
Al-5%EAFD (1H) 14,99 44,26 104,59 148,00 78%
Al-10%EAFD (1H) 10,52 36,78 100,99 126,00 74%

Fonte: A autora, 2019.

O aumento do tamanho médio € justificado em virtude da soldagem a frio resultante do
impacto das esferas, o qual, por sua vez, resulta no encruamento e posterior fratura das
particulas do pd, fazendo com que novas superficies sejam formadas e se soldem,
proporcionando o aumento do tamanho de particulas. Para tempos maiores de moagem, as
particulas passam a ser endurecidas e fraturada por fadiga, formando fragmentos que na
auséncia de forcas de aglomeracdo fortes podem continuar a se reduzir em tamanho
(SURYANARAYANA, 2001).

Por se tratar de um material composto basicamente por éxidos, a adi¢cdo do residuo no
aluminio contruibui para o efeito da reducdo do tamanho da particula, em virtude do sistema
formado pelos materiais, dactil-fragil, em que as particulas do residuo se fraturam formando
novas superficies, as quais tem menor propensao a sofrer ressoldagem. O aluminio por sua vez,
por se tratar de um material mais ddctil e macio, suas particulas, no processo de moagem
apresentam a tendéncia a se soldarem e formar particulas grandes. RAMEZANI & NEITZERT
(2012) em seu estudo apresentaram comportamento semelhante para o aluminio no processo de
moagem de alta energia em moinho planetario, no qual houve o aumento do tamanho da

particula para diferentes horas de moagem. ARAUJO FILHO et al. (2016) obtiveram
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diminuicdo do tamanho de particulas da liga AA1100 em moinho do tipo SPEX, tanto em
funcdo do aumento do tempo de moagem, quanto em fungdo do aumento do reforco utilizado.

O po6 de aluminio AA7075 apos o periodo de 1h de moagem de alta energia apresentou
particulas com feito de flocos micrométricos, de dimensdes laterais com variacao entre 10-100

pm e espessura de cerca de 1um (Figuras 33-A e 33-B).

Figura 33 — Imagens de MEV da morfologia do pé de AA7075 (A) Magnificagdo 300x e (B) Magnificacao
1.000x
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Fonte: A autora, 2019.

Para 0s p6s compositos, uma imagem tipica é mostrada nas Figuras 34-A e 34-B. Os
flocos micrométricos da liga AA7075 podem ser observados, assim como as particulas de PAE,



78

homogeneamente dispersas na superficie das particulas do aluminio, indicadas pelas setas nas

imagens. De modo que, ndo séo observados aglomerados micrométricos do residuo.

Figura 34 — Imagens de MEV da morfologia do compésito Al-10/%EAFD (A) Magnificacdo 300x e (B)
Magnificacao 2.000x
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Fonte: A autora, 2019.

A Figura 35 ilustra as analises de DRX obtidas para o p6 de aluminio e os devidas
adicdes de PAE, de 5, 10 e 15% apds a MAE. Pode-se observar picos intensos de aluminio, em
funcdo deste ser a matriz do compdsito, e picos de menor intensidade atribuidos aos 6xidos
presentes no PAE, sendo possivel apenas a identificacdo de alguns picos correspondentes a
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zincita, hematita e franklinitra, os quais se tornam mais evidenciados a medida que o teor de

residuo no composito aumenta.

Figura 35 — Difratograma para a liga AA7075 e AI-n%EAFD (n= 5, 10, e 15%) para 1 hora de moagem de alta
energia.
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Fonte: A autora, 2019.

4.8 COMPOSITOS FABRICADOS POR METALURGIA DO PO

Micrografias do composito Al-5% EAFD sinterizado por MP sdo exibidas na Figura 36.
A micrografia com ampliacdo de 500x (Figura 36-A) possibilita visualizar a matriz do
composito, proporcionando um aspecto geral a respeito da dispersao das particulas de residuo

na matriz, em que foi possivel constatar a existéncia de particulas micrométricas e de

morfologia irregular (Figura 36-B).



80

Figura 36 — Morfologia do composito Al-10%EAFD sinterizado fabricado por MP (A) Magnificacdo 500x, (B)
Magnificacdo 2000x.

Fonte: A autora, 2019.

Pode-se concluir por meio da analise de EDS que as particulas presentes sao compostas
principalmente por aluminio, e uma mistura de composi¢do aproximada de ferro e zinco na
matriz para o espectro 1, e aluminio e uma grande quantidade de ferro para a particula analisada
no espectro 2 (Figura 37).
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Figura 37 — MicrorregiBes para analise quimica por EDS (A). Percentual dos elementos presentes nas
microrregiGes analisadas (B).

(B)
Elemento Espectrol Espectro2
(%p)
Al 58,78 58,40
Fe 7,20 20,40
Zn 6,82 1,52
Si 0,65 0,36
Mg 2,81 0,80

Fonte: A autora, 2019.

Para a obtencdo dos resultados de dureza Vickers, cinco indentacdes foram realizadas
na superficie de cada amostra. A adi¢do de 5% em peso de PAE resultou em um aumento
significativo no valor de microdureza Vicker (HV) de 85,1+5,7 para 124,6+ 16,9, representando
um aumento de 46% no valor de dureza em relacdo a liga AA7075. Ja a adicdo do teor de 10%
de PAE resultou em um valor de dureza de 112,0+12,9 em relacdo a liga ndo reforcada para as

condicOes experimentais executadas (Figura 38).

Figura 38 — Valores de microdureza para as amostras fabricadas por Metalurgia do pé.
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O aumento inicial do valor da dureza é causado pela presenca de ferro e zinco, 0s quais
estdo presente na forma de dxidos, e possuem alta dureza. O aumento da adi¢do do residuo de
5 para 10%, ocasionou uma reducao de aproximadamente 10% no valor de dureza. Apesar das
particulas de PAE estarem homogeamente dispersas, tal reducdo se deve possivelmente em
funcdo da baixa aderéncia da interface particula-matriz indicadas pelas setas na Figura 36 e 37.

ADEOSUN et al.(2012) obtiveram éxito em adi¢des em teores maiores de PAE e
estudaram o efeito da adicéo de 2-20% em peso do residuo, nas propriedades mecanicas da liga
de aluminio AA6063, porém por meio do processo de fundicdo em areia, em que as amostras
fabricadas foram posteriormente laminadas a frio e tratadas termicamente. FLORES-VELEZ et
al. (2001) produziram um compésito de matriz de aluminio baseado na técnica convencional
de metalurgia do pé e obtiveram os melhores resultados de resisténcia a compressao e dureza
para amostras fabricados com 10% em peso de PAE, para os quais obtiveram valor de dureza
de 70 HV.

SELVAM et al. (2013) aplicaram cinzas volantes em compdsitos de liga de aluminio
AAG6061 obtendo valor maximo de 116 HV para 12% em peso do residuo em questdo. Outros
residuos tém sido aplicados como reforco em compoésito de aluminio, tais como escoria
granulada (FLORES-VELEZ et al., 2001), lama vermelha (RAJESH, 2013), cinza de casca de
arroz e grafite (ALANEME & SANUSI, 2015). Por sua vez, ARAUJO FILHO et al. (2016)
avaliaram a influéncia de diferentes percentuais de reforcos tradicionais como carbeto de silicio
(SiC) e alumina (Al203) na liga AA1100, fabricados em condigcfes similares, porém a uma
carga de compactacdo mais baixa, e para 0s quais, 0S mesmo obtiveram valores de dureza
Vickers de 169,9 e 202,2 para os compositos reforcados com 10% em peso de SiC e AlxOg,
respectivamente.

O Modulo de Elasticidade (E) foi determinado por meio da técnica de ultramicrodureza
por indentacdo instrumentada, e os valores obtidos a partir do ensaio sdo apresentados na Tabela
16. Para a liga AA7075 o valor de E foi de 39,7+5,8 (GPa) e 73,4+9,5 (GPa) para o compdsito
Al-5%EAFD. O aumento no valor do Médulo de elasticidade estd associado a dispersdo das
particulas de PAE na matriz.

FOUGERE et al. (1995) determinaram o valor do Mddulo de elasticidade por
nanoindentacao para o ferro nanocristalino obtido por compactacéo a quente, e resultando num
material com porosidade residual entre 2-30%. Em funcdo disto, os autores identificaram o
efeito da porosidade na diminui¢do do valor de E em comparacdo ao ferro denso. Os autores
ainda apresentam em seu trabalho uma discussdo baseada em outros autores, sobre possiveis

causas para as reducgdes significativas observadas nos valores de E para os materiais
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nanocristalinos. Entre as possiveis causas podem-se destacar o efeito da densidade e do

aumento das distancias interatdbmicas médias nas regides dos contornos de graos.

Tabela 16 — Valores do Mddulo de elasticidade para uma carga de 100mN.

AMOSTRA MODULO DE ELASTICIDADE (GPa) MEDIA DESVIO
AAT7075 43,25 39,53 27,41 43,24 40,28 44,78 39,7 5,8
Al-5%EAFD 83,15 74,7 63,78 63,92 66,87 88,08 73,4 9,5

Fonte: A autora, 2019.

Os materiais mecanicamente ligados podem também conter defeitos resultantes do
processamento, como por exemplo trincas e poros. A reducdo do valor do mddulo de
elasticidade para a liga AA7075 fabricada por MP, em relacdo aos valores observados na
literatura para o aluminio denso (PRASAD & WANHILL, 2017; CALLISTER &
RETHWISCH, 2012), pode estar relacionado a defeitos resultantes do processo de fabricacéo,
0s quais também sdo constatados na Figura 37-A. Apesar do baixo valor de residuo adicionado,
um alto valor de E foi obtido.

AL-MOSAWI et al. (2017) fabricaram compdsitos de aluminio reforgado por diferentes
percentuais de alumina pelo processo de prensagem isostatica a quente, obtendo valores de
Maodulo de elasticidade de 19 GPa para o aluminio puro. O valor de E foi aumentado em func¢éo
do percentual de Al>Os adicionado, até o teor de 10%, para o qual foi obtido um valor igual a
91 GPa. Outros valores de E podem ser observados na literatura para ligas de aluminio
fabricadas por outras técnicas (FRANCO JR. et al., 2004; ANTUNES et al., 2002).

O Modulo de armazenamento (E’) corresponde a0 componente elastico de Modulo de
elasticidade, e representa uma medida da energia de deformacgdo armazenada (absorvida) e
recuperada pelo material, em cada ciclo de carga ou frequéncia, em uma mesma amplitude de
tensdo (ROJAS et al., 2018). A Figura 39 exibe os dados do Mddulo de Armazenamento (GPa)
da liga AA7075 e do compdsito Al-5%EAFD em funcdo da temperatura a 1 Hz (condicdo
quase-estatica). Apesar do baixo teor de residuo incorporado, os valores de E’ do composito
difere daquele observado para a liga de aluminio ndo reforgcada. A adigdo de 5% de PAE na

matriz de aluminio resultou no aumento dos valores do médulo de Armazenamento.
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Figura 39 — M6dulo de Armazenamento (GPa) x Temperatura (°C).
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Fonte: A autora, 2019.

A adicdo de PAE a matriz de aluminio apresentou uma contribuicéo significativa para
melhorar 0 mddulo de armazenamento ao longo de toda a faixa de temperatura analisada, uma
vez que as particulas de reforco incorporadas sdao mais rigidas que a matriz. Aumentando o
valor de E’ de 38 GPa para 72 GPa a temperatura ambiente. O aumento da temperatura, entre
as faixas de 150-310°C, leva a um ligeiro aumento nos valores do médulo, em funcdo do
endurecimento por precipitacdo (ROJAS et al., 2018), o qual, nesta regido atinge o valor
méaximo de 81GPa, possivelmente pela precipitacdo da fase MgzZn, (TALEGHANI et al., 2014),
0s quais também realizaram uma analise de Calorimetria exploratéria diferencial (DSC -
Differential scanning calorimetry) para o p6 Alumix 431D (AA7075), observando um pico
endotérmico a aproximadamente 475°C, levando a uma formacao de fase liquida e possivel
reducdo das propriedades mecanicas. O efeito da temperatura e outros reforgcos sao relatados
em (ROJAS et al., 2018; CARVALHO et al., 2016; SUDARSHAN et al., 2008).

Os padrbes de DRX para o compésito de Al-5% EAFD ap6s 1 hora de moagem de alta
energia e sinterizado, e para a liga AA7075 ndo processada sdo apresentados na Figura 40.
Todos os picos de difragdo da matriz Al sdo claramente identificaveis. Os picos referentes a
ocorréncia das fases presentes no residuo foram apenas de picos de baixissima intensidade e de
dificil identificacdo. Uma caracteristica interessante constatada nos difratogramas para o
compdsito sinterizado diz respeito a diminuigdo da intensidade dos picos apds a moagem em
relacdo a liga néo processada, o que pode estar relacionado ao refinamento da estrutura interna.
FECHT et al. (1990) relataram em seu trabalho que os picos de difracdo inicialmente estreitos,

apos a moagem em moinhos de bolas sdo consideravelmente alargado devido ao refinamento
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do tamanho do cristalito e ao aumento das deformacdes no nivel atbmico para longos peridos
de moagem. Apesar da eficiéncia da maior eficiéncia da MAE, em virtude do tempo de moagem

proposto, este efeito € ndo observavel para a amostra analisada.

Figura 40 — Difratogramas para a liga AA7075 como recebida e para o compésito Al-5%EAFD sinterizado.
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Cabe, por fim salientar, que para a técnica em questdo, e com 0s parametros de
processamentos adotados nédo foi possivel a fabricagdo de amostras com teores de 15% em peso

de PAE, uma vez que as mesmas fraturaram durante o processo de compactacao.

4.9 COMPOSITOS FABRICADOS POR SINTERIZACAO POR PLASMA PULSADO

As micrografias para os compdsitos consolidados por SPS séo apresentadas nas figuras
a seguir. Na Figura 41 pode se observar a morfologia lamelar para a liga AA7075, em um corte
transversal da peca, indicada pelas setas (Figura 41-B), resultante do processo de compactagéo
uniaxial durante a consolidacdo dos pds, em que as particulas de aluminio apresentavam

particulas de mesmo aspecto apés a MAE.
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Figura 41 — Imagens de MEV da liga AA7075 sinterizada por SPS: (A) Magnificacdo 500x e (B) Magnificacdo
500x.

10.0kV X500 WD 7.7mm 10gm

R Castaing SEM LEI 10.0kV X500

Fonte: A autora, 2019.

O composito Al-10%EAFD (Figura 42-A) também apresenta as particulas da matriz
com morfologia lamelar, em que, mesmo para as amostras consolidadas, as particulas
submicrométricas de PAE permanecem dispersas sob as do aluminio (Figura 42-B), de modo
semelhante ao observado nos pds apds o processo de MAE, em que as particulas de PAE se
encontravam aderidas nas particulas de aluminio (Figura 34-B).
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Figura 42 — Imagens de MEV do composito Al-10%EAFD sinterizado por SPS: (A) Magnificagcdo 500x e (B)
Magnificacéo 2000x.
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Fonte: A autora, 2019.

Para os compdsitos com adicdo de 15% de residuo, as imagens de MEV demonstram
ocorrer baixar aderéncia entre as particulas de PAE e os flocos de AA7075 (Figura 43-A),
resultando em porosidade nas proximidades, e delaminacéo nas regides adjacentes (Figura 43-
B).
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Figura 43 — Imagens de MEV do composito Al-15%AEFD sinterizado por SPS: (A) Magnificacdo 500x e (B)
Magnificacéo 2000x.
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Fonte: A autora, 2019.

Para os compdsitos fabricados por SPS o0 aumento do valor de dureza foi menos
acentuado e sdo apresentados na Figura 44. A microdureza Vickers para a liga AA7075 foi de
105,0+15,2 HV, enquanto que para os compdsitos foram obtidos valores de 119,8+19,6 HV
para 0 Al-5%EAFD e de 121,7+10,0 HV para o Al-10%EAFD, e para o Al-15%EAFD este
valor foi de 105,0 £ 9,9 HV. Para os compdsitos com 5 e 10% néo houve diferenga significativa
no valor de dureza, em funcdo do aumento do teor de PAE incorporado. Ja a adicdo do

percentual de 15%, resultou em reducédo de dureza de aproximadamente 14%, em relacdo ao
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maior valor obtido. Tal fenbmeno também se deve possivelmente a baixa aderéncia das

particulas para a quantidade de resiudo inserido.

Figura 44 — Valores de microdureza para as amostras fabricadas por Sinterizacdo por plasma pulsado.
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Fonte: A autora, 2019.

CHUA et al. (2015) avaliaram o efeito da temperatura de sinterizacdo (250-450°C) na
dureza da liga AA7075 consolidada por um pressao de 50MPa, e termicamente tratada (T6 =
solubilizada a 495°C por 110 min e envelhecida artificialmente a 190°C por 10 horas), obtendo
melhores resultados de dureza Vickers de aproximadamente 192 HV para a temperatura de
sinterizacao de 450°C.

O aumento nos valores de dureza, seguido por uma reducdo em funcdo do aumento do
teor de PAE, é consistente com trabalhos descritos anteriormente, mostrando uma melhora
méaxima das propriedades mecanicas para teores em torno de 10% em peso de PAE (ADEOSUN
et al., 2012; FLORES-VELEZ, 2001). No presente trabalho foi constado que a adicdo de

maiores teores pode causar fratura do composito durante a sinterizacgéo.

4.10 COMPARATIVO ENTRE OS COMPOSITOS PROPOSTOS PELAS
TECNICAS DE MP E SPS

A Tabela 17 apresenta uma relacdo dos pardmetros adotados para a fabricagdo dos
compadsitos pelas técnicas de Metalurgia do po e Sinterizacdo por plasma pulsado. As amostras
fabricadas por MP possuiam 16 mm de didmetro e pesavam em média 4 gramas, enguanto as

amostras fabricadas por SPS possuiam 8 mm de diametro e pesavam em media 3 gramas.
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Tabela 17 — Comparativo entre os parametros adotados para a fabricacdo dos compdsitos.

PARAMETRO MP SPS
Dimenséo (@ mm) 16 8
Massa (g) 4 3
Carga de compactacdo (MPa) 1400 50
Temperatura de sinterizacéo (°C) 500 400
Tempo de sinterizacdo (min) 300 5
Teor maximo de PAE incorporado (%peso) 10 15

Fonte: A autora, 2019.

A técnica de SPS possibilitou a fabricacdo do compdsito com maior teor de PAE, 15%
em peso (Figura 45), com valores aproximados de dureza para as amostras com 5 e 10% de
PAE, sofrendo menor influéncia em funcdo da adicdo para de residuos para esses teores. Por
meio da técnica de MP foi possivel apenas a fabricacdo de compositos com teores de 5 e 10%,
em que os melhores resultados de dureza foram obtidos para o compdsito AI-5%EAFD. A
diferenca de dureza entre os compositos fabricados por meio das duas técnicas foi de

aproximadamente 9%

Figura 45 — Comparativo do valor de dureza para os compdsitos fabricados por MP e SPS.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

O po de aciaria € um residuo de baixa granulometria, composto majoritariamente por
ferro e zinco, nas fases franklinita, magnetita e zincita, com particulas submicrométricas de
zincita, em sua maioria de morfologia quase esférica. As particulas de Po6 de aciaria de tamanho
menor que 53 um foram adicionadas de forma satisfatdria a matriz de aluminio da liga AA7075
em teores de 5% e 10% em peso, tendo sido fabricadas por meio das técnicas de Metalurgia do
po e Sinterizacdo por plasma pulsado. A técnica SPS é descrita como uma técnica de
consolidacdo rapida, na qual as amostras foram sinterizadas em temperaturas mais baixas
(400°C), para tempos mais curtos (5 min) e fazendo uso de pressdo de compactacdo mais baixas
(50MPa), uma vez que os p6s sdo compactados e sinterizados de forma simultanea. J& para a
técnica de MP, por fazer uso da compactacdo a frio, fez-se necessario a aplicacdo de uma
pressdo de compactacdo mais elevada (1400MPa), bem como, tempos mais longos de
sinterizagdo para a consolidacdo das particulas (5h), em uma temperatura mais elevada (500°C).
A adicdo de PAE resultou em um aumento significativo no valor de dureza de 46% para a
adicdo de 5% para o composito fabricado por MP, bem como, no aumento do valor do médulo
de armazenamento em relacdo e a liga nao reforcada. A adi¢do de PAE a matriz de Al contribuiu
para a melhoria de E’, mesmo com o aumento da temperatura, em funcdo da ocorréncia do
endurecimento por precipitacdo entre 150-310°C. Para os compdsitos fabricados por SPS, a
adicdo de 5 para 10% de PAE por essa técnica ndo resultou em diferencas significativas de
aumento para os valores de dureza, enquanto que a adi¢cdo de 15% apresentou 0 mesmo valor
de dureza que a liga sem o residuo. A melhoria observada de modo geral para 0 composito
proposto se deve as particulas de éxido introduzidas e a distribuicdo de particulas de reforco na

matriz de aluminio.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Como sugestdes para trabalhos estudos futuros, indica-se:

¢ Realizacdo do ensaio porosidade nos compdsitos sinterizados;

e Realizacdo do ensaio de DMA para o compdsito Al-10%EAFD fabricado por
metalurgia do pé;

e Fabricacdo de compdsitos por SPS em dimensdes que possibilitem a realizacdo do
ensaio de DMA;

e Analise da ocorréncia da precipitacdo de fases para a faixa de temperatura de 150-
310°C;

e Avaliacdo da influéncia da densificacdo das duas técnicas de fabricacdo nas
propriedades mecanicas;

e Realizacdo do tratamento térmico térmico T6 nos compdsitos propostos.
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Eletric arc furnace dust is dangerons solid waste that is generated in steel manufacturing processes.
The utilization of the dust from these industries avoids disposing it into industrial waste landfills and
saves costs. In this study, an attempt has been made to fabricate aluminum matrix composites reinforced
with EAFD particulate, throught the conventional pewder metallurgy technique. Al-3%EAFD propesed
was then compared to the AAT07S alloy. manufactured under the same conditions. According to the
results obtained, the addition of EAFD into aluminum matnx resulted in increased microhardness
values and had significant contributnion to improve Storage modulus compared with the base metal
The reinforcement particle was uniformly dispersed into the matrix and intermetallic phases were not
observed in the content of waste blended into the composite.

Keywords: EAFD, aluminum composite, powder metallurgy.

1. Introduction

Steel mills utilize primarily five differents inputs groups
1n their manufacturing processes: raw matenials, air, water,
fuel and power; however, these supplies are responsable for
generating large quantities of several types of solid waste.
It 15 estimated that during steel preduction between 2 and
4 tonnes of waste, as slndge, dust and slag are generated!.

Eletric arc furnace dust (EAFD) is one of by-products of
steelmaking industry resulting from the melting of scrap and
from steel refining_ It is formed through the conversion of
vapours into dost, by means of agglomeration, and physical
and chemical transformations. The steel dust formed is
collected by a system that captures gases and particulate
matter. The type of scrap metal melted inside the electric
arc furnace (EAF) determines the chemical composition
of the dust, which is defined as a rich material in ferrous
or nonferrous metal. EAFD 1s composed of wron and zime
oxide, which is volatilized, and also calcium, chrominm,
magnesium, silica and, other toxic compounds as lead and
cadminm®>+*,

The formation process of EAFD occurs in two stages:
first, the emission of dust “precursors™, second, the
comversion of these precursors into dust by agglomeration
and physico-chemical transformations. The different types
of particles are formed by five enussion mechamisms of dust
precursors, mainly projection of fine droplets by bursting
of CO bubbles. Studies confirm the existence of two fine
particle populations: submicronic particles of zincite coming
from the vaporization of the liquid steel, and film drops;

*e-mail: kleber ghalves@mfpe br

homogeneous and heterogeneous spherical particles, whose
composition corresponds erther to the slag or to the steel
bath with an enrichment in zinc. The size of large particles
vary between 20 and 500 pm, with wregolar shapes, and
come from the direct fiy-off of solid particles during the
introduction of powder materials into the EAFST.

Zine is generally found as franklinite, fernite particles
rich in zinc (spinel - ZnFe,0,). and as calcium ferrite
(spinel - CaFe,0,), or ferrites with isomorphously replaced
metals (Zn:, Me‘} Feiﬂq, where Me = Mn, Co, N1, Cr, efc.,
and zincite (ZnO). With the exception of franklinite, iron is
mostly found in the magnetite phase (Fe,0,). In addition to
the oxides mentioned, the EATD includes in its compostion:
carbon (coke), caleite (CaCO,), silica (Si0,). and aluminum
silicate. Depending on its composition and combination of
elements, EAFD becomes a byproduct that is difficult to
recycle, impeding the development of recovery process of
the metal of interest®"5*,

In the steelmaking process in electric arc fiurnaces, dust
formation has been estimated to be between 15-25 kg of dust
per tonne of steel produced. Among the suggested methods
for recycling this solid waste, pyrometallurgical processes,
as well as its application i the ceramic matenals field,
have been widely wsed in industry. However, about 60%
of dust produced all over the world is still being stored in
yards*8101L121

The composition of the EAFD is extremely variable and
mfinenced by type of steel manmfactured, nature and quantity
of scrap and alloy aditions, which make up part of burden
In addition to factors related to raw materials, operational
factors also affect 1fs compesition, such as the type of fiumace,
operating cycle, and gas cleaning system efficiency'®.
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RESUMO

Em virtude da periculosidade do Po de aciaria (PAE). praticas alternativas. como a reinsercdo do residuo no
processo produtivo, ou sua incorporagio em outros materiais fizeram com que a reciclagem tenha se tornado
uima via para este subproduto. O presente trabalho tem como cbjetivo identificar as areas de desenvolvimento
tecnologico de uiilizacdo do PAE. avaliar a potencialidade de reaproveitamento e reciclagem do residuo
ormnde do processo de produgie do ago carbono, comparando as caracteristicas obtidas do PAE analisado
com o3 requisitos indicados através da andlise de patentes. O PAE produzide na regifio nordeste do pais foi
caracterizado pelas técnicas de Fluorescéncia de raios X (FRX), separagio gramilométrica via peneiramento.
distribuigio do tamanho de particulas, Difracdo de raios X (DEX), Microscopia eletronica de varredura
(MEV) e Espectroscopia por energia dispersiva (EDS). A prospeccio tecnoldgica foi realizada nas bases de
patentes europeia EPO e na base nacional de patentes nacional do INPL. As analises realizadas mostraram
que o material apresenton aproximadamente 28.5% de suas particulas com gramulometria inferior a 53pm
composto e sua maioria por ferro e zinco presentes na forma de dxides. organizados nas fases franklinita,
zincita e magnetita. A baixa granulometria e composicdo quimica possibilitam a sua aplicagiio no campo dos
materiais cerimices. bem como sua reinsercio no processo de fabricacdo. O residuo estudado apresemtou
caracteristicas similares com os demais residuos cbservados nas patentes.

Palavras-chave: residuo siderargico. po de aciania, reciclagem prospeccdo tecnologica.

ABSTRACT

Due to the hazardousness nature of the electric arc furnace dust (EAFD). alternative practices, as reinsertion
of waste into the steelmalking process, or its incorporation into other materials, have led the recycling has
become a route for this by-product. The aim of this work was to identify technological development areas of
the wse of EAFD. evaluate the potential of reuse and recycling of waste arising from preduction of car-
bon steel, comparing the characteristics obtained from EAFD examined with requirements indicated by
an analysis of patents. EAFD generated in the Northeast region of Brazil was characterized by X-ray fluores-
cence (XRF), size separation of particles by sieving, X-ray diffraction (XRD), Scanning electron microscope
(SEM) plus Energy dispersive spectroscopy (EDS) analysis technicue. Technology prospecting was conduct-
ed in EPO Ewopean international patent databases and INPI national databases. The analysis carried out
show that waste had approximately 28.5% of particle size less than 53pum composed in its majority by iron
and zinc in the form of oxides, present as phases franklinite, zincite and magnetite. The small particle size
and chemical composition allow its application in the field of ceramic materials, and reinsertion into the
steelmalkiing process. The waste studied had similar characteristics with other wastes observed in patents.

Kevwords: steelmaking waste, electric arc fiarnace dust, recycling. technology prospecting.
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