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Resumo. No presente trabalho investigaram-se as principais caracteristicas microestruturais da liga AA
3104, na condigcdo HI19, utilizada para a fabricacdo de latas de bebidas, através dos processos de
estampagem profunda e estiramento. Amostras de dez bobinas do material de estudo foram coletadas
em planta industrial de producdo de latas de bebidas. As bobinas apresentaram as seguintes
caracteristicas dimensionais - comprimento: 8500 m, largura: 1,742 m, espessura: 0,25 a 0,26 mm.
Cada bobina foi analisada em trés partes distintas, a citar: regido inicial, intermedidria e final, em
relagdo ao comprimento. Cada uma destas regioes foi subdividida em regioes: lateral esquerda, central
e lateral direita. Este procedimento permitiu a observacdo da distribuicdo e morfologia dos
precipitados ao longo da espessura, na direcdo longitudinal ao comprimento da bobina. Os resultados
obtidos pelas técnicas de microscopia optica (MO) e microscopia eletronica de varredura (MEV) em
combinagdo com andlises de Raios-X (EDX) permitiram a determinagcdo de caracteristicas como
morfologia, tipos e composicdo quimica dos precipitados presentes.
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1. INTRODUCAO

A liga de aluminio AA3104-H19, utilizada na fabricag¢do de latas de bebidas e alimentos é uma
liga do sistema aluminio-manganés com pequenas quantidades de silicio, magnésio e ferro como
principais elementos de liga. Esta liga foi desenvolvida a partir da liga AA 3004 sendo ambas
classificadas como ligas ndo tratdveis termicamente por ndo responderem ao tratamento térmico de
envelhecimento. A matriz metalica € uma fase sdlida de aluminio (Al-o, estrutura cibica de face
centrada, CFC), com um pequeno percentual de outros elementos dissolvidos em solucio sélida na
rede cristalina. Durante a lingotamento “direct chill” para a obtencdo das placas a partir do metal
liquido, a formacdo dos precipitados estd relacionada diretamente com a taxa de resfriamento e
segregacao de soluto. Os compostos intermetdlicos ou precipitados, formados durante a
solidificacdo, t€ém importante papel durante as etapas de processamento subseqiientes do material.



2. OBJETIVOS

O presente trabalho tem como objetivo a caracterizacdo dos precipitados em amostras retiradas
de bobinas da liga de aluminio AA 3104 H19 utilizadas na fabricacdo de latas de bebidas, quanto a
ocorréncia, morfologia e distribui¢do utilizando técnicas de microscopia 6ptica (MO), microscopia
eletronica de varredura (MEV) e andlise composicional por energia dispersiva por Raios-X (EDS).

3. REVISAO TEORICA

No estado bruto de solidificac@o, se encontram trés principais constituintes de origem eutética:
Al(Fe,Mn), Al(Fe,Mn)Si, e Mg,Si. A morfologia e a estequiometria dos precipitados formados
dependem da composicdo quimica da liga e da velocidade de lingotamento, sendo que elevadas
velocidades de lingotamento tendem a reduzir o tamanho das particulas, Lee ) Nagaumi(z), Li® JLi
@ Durante a homogeneizacdo posterior dos lingotes, etapa precedente a laminagdo, ocorre a
precipitacdo de particulas do constituinte Al-o(Fe,Mn)Si a partir do constituinte Alg(MnFe), reacdao
chamada “six to alpha (o))" que € caracterizada pelo cariter eutetdide. A fase Al-o(Fe,Mn)Si tem
sua nucleacdo na interface entre o precipitado Al-B(Fe,Mn) e a matriz. O aluminio ¢ a fase Al-
o(Fe,Mn)Si resultantes do processo crescem em forma de lamelas e alinhados com a direcdo de
crescimento, penetrando na fase Al-B(Fe,Mn). Este processo desencadeia a formagdo de
precipitados que apresentam mais de uma fase, podendo ser constituidos pelas fases § e o e pontos
de aluminio, chamados “Al spors”, Alexander”. A produtividade do processo de fabricacdo de latas
depende de alguns fatores associados as propriedades metaldrgicas das bobinas utilizadas, cita-se o
controle da textura do material e forma¢do de uma quantidade suficiente de precipitados do tipo Al-
o(Fe,Mn)Si. Outras caracteristicas como baixo valor do indice de encruamento (n) e uma
ductilidade adequada produzem uma 6tima capacidade de conformacao, Merchant®.

4. MATERIAIS, METODOS E EQUIPAMENTOS

Amostras foram coletadas em diferentes bobinas da liga de aluminio AA3104-H19, sendo que
estas apresentam as seguintes dimensoes aproximadas: comprimento de 8500 m, largura de 1,742 m
e espessura variando de 0,25 a 0,26 mm. As amostras foram retiradas em trés regides em relagdao ao
comprimento: regido inicial, central e final. Cada uma destas regides foi subdividida em trés partess
em relacdo a largura da bobina: lado esquerdo, central e lado direito, para permitir a observacdo da
distribuicdo e morfologia dos precipitados ao longo da bobina, na dire¢do longitudinal ao
comprimento da mesma. As observacdes microscopicas foram realizadas na superficie transversal
ao corte, que foi estrategicamente escolhida para garantir a observacido dos precipitados que nao
tiveram contato direto com as ferramentas de laminacdo a frio. A Figura 1 mostra um desenho
esquematico das regides analisadas.
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Figura 1 — Desenhos esquematicos das regides de interesse de retirada de amostras.



Apds o embutimento a frio, as amostras foram submetidas a etapas de desbaste com lixas de
grana #100, 220 e 320 para retirada das regides que sofreram encruamento em funcdo da
deformacdo localizada provocada pelo corte por cisalhamento. O acabamento final da superficie das
amostras foi realizado com lixas de grana # 400, 600, 800 e 1200 e as etapas de polimento foram
realizadas com aluminas 1, 0,25, 0,05 pm além de um polimento final com uma solucio de silica
coloidal em dgua destilada e contento carbonato de potdssio para controle de pH. As micrografias
foram realizadas com um microscépio acoplado a um sistema Optico, possibilitando aumentos de
até 1000x, e sistema de aquisicdo de imagens com software de tratamento de dados. Para determinar
a fracdo de drea ocupada pelos precipitados, foram realizadas cinco medi¢des em cada amostra
metalogréfica, utilizando-se um software de tratamento de imagens para quantificar as particulas
presentes. Em cada andlise foi abrangida uma drea média de 0,26 x 0,26 mmz, sendo selecionados
somente o0s precipitados que apresentaram um comprimento maior que 5 Wm. As amostras
observadas em microscopio eletrdnico de varredura foram fixadas em stubs, sendo preparadas
segundo a metodologia a seguir: Lixamento até a grana #1200, polimento com alumina 6 e 1 pm,
com e sem ataque quimico com HF 0,5%. Tais condi¢des foram escolhidas para a determinacao das
melhores condi¢des de preparacdo da superficie para visualizacdo, caracterizagdo e coleta dos dados
referentes aos precipitados empregando a incidéncia de elétrons retroespalhados (Back Scaterred
Electrons - BSE) e elétrons secundérios (Secondary Electrons - SE). As andlises qualitativas da
composicdo quimica dos principais precipitados foram realizadas utilizando EDS (Raios-X) do
equipamento MEV, empregando técnicas de andlise pontual em diversas regides do mesmo
precipitado e da matriz. Foram realizadas cinco (5) medidas para cada precipitado selecionado em
funcdo da coloracdo e da geometria, sendo o interesse somente a identificagdo dos elementos dos
precipitados.

5. APRESENTACAO E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Os resultados apresentados a seguir referem-se a duas bobinas (bobina 1 e bobina 2) sendo
consideradas a melhor e a pior bobina, em um amostragem de 10 bobinas, em relacdo a
produtividade no processo de fabricacdo das latas de bebidas.

5.1. Morfologia e Distribuicao dos Precipitados.

Nas bobinas analisadas ndo se observou uma constancia em termos de tamanho e distribui¢ao de
precipitados ao longo do comprimento e da largura. Como exemplo, a figura 2 mostra duas
micrografias da regido central da bobina 2, nota-se a diferenca em termos de densidade e
distribuicao dos precipitados. A seta indica a direcdo de laminacdo. Os precipitados apresentam
tamanhos relativamente finos e médios, caracteristica microestrutural geralmente observada nas
regides laterais das bobinas. A regido central, tanto do inicio, meio e fim da bobina, apresentou
precipitados relativamente grosseiros e mal distribuidos. As caracteristicas morfoldgicas também
sdo diferentes, alguns apresentando pontas arredondadas e alongamento na dire¢cdo de laminacao,
outros apresentando formas facetadas
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F1gura 2 - Mlcrograflas mostrando uma dlstrlbulgao nao homogenea de pre01p1tados grosseiros na
regido central da bobina 2. (Polido).



5.2. Densidade de Precipitados na Matriz de Aluminio.

A Tabela 1 apresenta os resultados obtidos em relacdo a porcentagem de precipitados por
unidade de drea ao longo da espessura das bobinas. Observa-se uma maior porcentagem de area
ocupada por precipitados na bobina 2, indicando uma maior densidade de precipitados maiores que
5 um de comprimento em relacio a bobina 1.

N

Tabela 1 — Valores médios da porcentagem de drea ocupada por precipitados nas posicoes.

Bobina 1 Bobina 2
Esquerda (%) Centro (%) Direito (%) | Esquerda (%) Centro (%) Direito (%)
Inicio 3,75 34 3,8 4,3 4,7 4.8
Meio 3,8 4,0 34 4.5 5,2 5,0
Fim 3,8 3,9 3,7 4,5 42 4,1

5.3. Microscopia Eletronica de Varredura.

As micrografias obtidas através da microscopia eletronica de varredura apresentaram imagens
claras em relagdo a distribuicdo e morfologia dos precipitados presentes no material. Em particular,
a qualidade das imagens fornecidas pelo modo BSE propiciou uma Otima visualizacdo da
distribuicdo dos precipitados mais finos na espessura das amostras observadas. A Figura 3 mostra
micrografia obtida para a mesma regido da amostra 2, onde é possivel observar uma distribui¢ao de
precipitados finos e grosseiros ao longo da espessura da bobina, sendo que os precipitados com
maiores dimensdes apresentam formas alongadas e facetadas. Na visdo geral, é percebido um
alinhamento de particulas na direcdo de laminacdo, nota-se a diferenca morfolégica dos
precipitados, alguns com extremidades arredondadas, outros facetadas. Precipitados Al(MnFe)Si
apresentam uma alta dureza em relacdo as particulas Al;(MnFe). Tal caracteristica sugere a
possibilidade de que os precipitados que aparecem alongados nas micrografias sdo do tipo B -
Alg(MnFe) enquanto os precipitados ndo deformados na direcio de laminagdo sdo do tipo o -
Ahz(MnFe)3Si.

5.4. Caracterizacao Quimica Qualitativa dos Precipitados.

O uso da técnica de espectroscopia de dispersdo de energia de raios-X (EDS) permitiu
caracterizar, em relacdo a composi¢cdo quimica elementar, dois tipos diferentes de precipitados
presentes na liga: Al(MnFe)Si e Al(MnFe). Em relacio a composi¢do quimica, a andlise dos
difractogramas revelou que estes precipitados apresentam composi¢des quimicas distintas. Os
precipitados tipo o apresentaram composi¢oes quimicas Al(MnFe),Si. Os precipitados tipo [
apresentaram composi¢des quimicas Al,(MnFe). As Figuras 4 e 5 mostram imagens em modo SE
de particulas identificadas e seus respectivos espectros. O modo BSE foi utilizado durante o
procedimento de caracterizag@o elementar dos precipitados presentes nas bobinas.
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Figura 3 - Distribuicao de precipitados na espessura da bobina 2, 1000x, meio, centro.
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Figura 4: Precipitado tipo Al-o(MnFe)Si com oma facetada e espectro indicando a presenca de Al,
Mn, Fe e Si. Ataque HF 0,5%.
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Figura 5: Precipitado tip Al-B(MnFe) com forma alonada e espectro indicando a presenca de Al,
Mn e Fe. Ataque HF 0,5%.

Niao foram observados precipitados do tipo Mg,Si nesta condicdo, fato associado a dissolugdo
desta fase e subseqiiente transformacgdo Al-B(MnFe) — Al-oMnFe)Si durante o processo de
homogeneizacdo deste material. A nao uniformidade morfoldgica e dimensional dos precipitados
Al-o(MnFe)Si e Al-B(MnFe) na extensdo longitudinal e transversal, pode ser atribuida aos
parametros aplicados durante a homogeneizacdo, uma vez que os lingotes foram obtidos pelo
mesmo processo € em condigdes idénticas de solidificacdo. A Figura 6 mostra precipitados do tipo
Al-B(MnFe) e do tipo Al-a(MnFe)Si em detalhe. Percebe-se uma morfologia alongada com
extremidades arredondadas (Al-B(MnFe)) e uma morfologia facetada (Al-a(MnFe)Si).

A transformagdo ‘“‘six to o responsdvel pela formacdo do precipitado Al-o(MnFe)Si por
difusdo, depende do tempo e da temperatura de homogeneizagao dos lingotes. O precipitado Mg,Si
forma-se no final da solidificacdo e € considerado um precipitado endurecedor para as ligas de
aluminio quando finamente distribuido na matriz, apds envelhecimento. A temperatura de
solubilizacdo do Mg,Si em ligas de aluminio € préxima a temperatura de homogeneizacdo aplicada
a lingotes da liga AA 3104, por isso, além da modificagdo da estrutura bruta de solidificacdo, o
tratamento deverd induzir a dissolu¢do do Mg,Si que fornece Si (dissolvido na matriz) para a
formacdo dos precipitados Al-a(MnFe)Si. Segundo a literatura, sdo necessarias duas horas (550 —
600 °C) para que 50% dos precipitados Al-B(MnFe) sejam transformados, tempo e temperatura
suficientes para dissolver uma os precipitados Mg,Si existentes na estrutura bruta de solidificacao.



A presenga de Mg,Si durante a etapa de laminacdo acarretard na modificacdo da dureza da matriz,
que se tornard mais resistente ao fendmeno de deslocamento da interface matriz/precipitado
observado na bobina 2. Por outro lado, durante as andlises das amostras por EDS ndo foi encontrado
nenhum precipitado Mg,Si, em nenhuma das bobinas analisadas, sugerindo a ocorréncia da
dissolucdo total do mesmo durante o tratamento de homogeneizacdo. A presenca de precipitados
grosseiros e mal distribuidos estd associada a diferenca da taxa de resfriamento entre o centro e a
periferia dos lingotes, além do efeito de segregacdo durante a solidificacdo, que aumenta a
quantidade de soluto disponivel para a formacao dos precipitados.
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Figura 6 - Detalhes dos precipitados observados em modo SE. Polido.

CONCLUSOES.

A utilizacdo das técnicas microscopia Optica, microscopia eletronica de varredura, andlise de
raios x por energia dispersiva EDS possibilitou a caracterizagdo microestrutural e quimica da liga
AA3104-H19, utilizada para fabricacdo de latas de bebidas. Especificamente, os resultados
permitem delinear as seguintes conclusdes para este trabalho:
¢ I[dentificou-se precipitados Al(MnFe) e Al(MnFe)Si.

e Estes apresentam formas facetadas e bastdes alongados, evidenciando uma deformacdo no
sentido de laminacao da bobina.

e As bobinas analisadas apresentam uma configuracdo microestrutural nio homogénea de
precipitados ao longo do comprimento e da largura das bobinas. Algumas micrografias apresentam
precipitados grosseiros e mal distribuidos, outras precipitados mais finos e melhor distribuidos na
matriz de aluminio. Este fato pode influenciar desempenho das bobinas durante as operacdes de
producio de latas de bebidas.
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An investigation of the main micro-structural characteristics of AA3104 coils in the H19 condition
used for the manufacturing of beverage cans was carried out in the work presented here. The
acquisition of coil samples of study material took place in an industrial plant of beverage can
production. The coils presented the following dimensional characteristics - length: 8,500m, width:
1,742m, thickness: from 0.25 to 0.26 mm. Each coil was analyzed in three distinctive parts as to
mention: initial, intermediate and final regions in relation to its length. Each region was sub-divided
into regions: left, central and right regions. Such procedure allowed the observance of distribution
and morphology of precipitates in the width along the longitudinal direction of the coil. Results
obtained through microscopic optical techniques and electronic microscopic scanning in association
with X-ray analysis provided the determination of characteristics such as morphology, kinds and
density of precipitates of the types (alpha)- Al(MnFe)Si and (beta)- Al(MnFe) in the aluminum
matrix — (alpha) .

Keywords: Micro-structures, precipitates of aluminum alloy, can manufacture.



