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Resumo

Os avancos na area da tecnologia e ciéncia dos materiais tém possibilitado
grande evolugédo e contribuicdo para o desenvolvimento de materiais ceramicos.
Pesquisas associadas a esse tipo de material estdo cada vez mais difundidas por
apresentar caracteristicas como: alta dureza, biocompatibilidade, estabilidade térmica,
inércia quimica e resisténcia a corroséo. Entretanto, seu uso acaba sendo limitado por
sua fragilidade. A utilizacéo dos alétropos de carbono (grafeno, nanotubos e fulerenos)
como material de reforco nas ceramicas, tém sido muito estudados, no entanto, o
desempenho desses alotropos esta restrito a condicbes especificas de mistura e
sinterizacdo. Esta pesquisa trata da fabricacdo e caracterizagdo mecanica do
composito Al203-MLG. Partindo de um p6 ceramico de Al2Oz e adicionando diferentes
concentragdes, 0,5%; 0,75%; 1,0% e 1,25%, em peso de MLG em sua matriz, corpos
de prova foram fabricados através da mistura em meio Umido dos pés, secagem da
mistura, compactacao dos pds secos e posterior sinterizacdo com atmosfera redutora.
As amostras obtidas pelo método proposto foram submetidas a caracterizacao fisica,
microestrutural e mecanica, sendo comparadas diretamente a amostra contendo
apenas Al203. Foi verificado que a sinterizacdo com atmosfera redutora, preservou a
estrutura do MLG em matriz de Al2O3. A analise dos resultados indicou que a utilizagédo
de concentracfes menores que 1,0% em peso de MLG, proporcionou a fabricacéo de
compaositos com maior disperséo e menor formacao de aglomerados. Os valores para
limite de resisténcia a flexdo do compdsito Al203-MLG, apresentam similaridade
guando comparados a Al203 nas concentracdes de até 0,75%. J&, os valores de
microdureza e tenacidade a fratura apresentam aumento de 75% e 45% para
concentracfes de 0,75% em peso de MLG. A utilizacdo do MLG como material de
reforco e 0os meios de mistura e sinterizacdo, possibilitaram a fabricacdo de

compositos Al203-MLG com boas propriedades mecéanicas.

Palavras-chave: Alumina pura. Grafeno multicamadas. Propriedades mecanicas.



Abstract

Advances in the area of technology and materials science have enabled major
evolution and contribution to the development of ceramic materials. Research
associated with this type of material is becoming more widespread due to
characteristics such as: high hardness, biocompatibility, thermal stability, chemical
inertia and corrosion resistance. However, its use ends up being limited by its fragility.
The use of carbon allotropes (graphene, nanotubes and fullerenes) as reinforcement
material in ceramics has been widely studied, however, the performance of these
allotropes is restricted to specific mixing and sintering conditions. This research is
about the fabrication and mechanical characterization of the Al20O3-MLG composite.
Starting from an AlO3 ceramic powder and adding different concentrations, 0,50%;
0,75%; 1,0% and 1,25% by weight of MLG in their matrix, samples were fabricated by
wet powder mixing, drying of the mixture, dry powder compaction and subsequent
sintering with reducing atmosphere. The samples obtained by the proposed method
were subjected to physical, microstructural and mechanical characterization, being
directly compared to the sample containing only Al>Os. It was verified that the sintering
with reducing atmosphere preserved the structure of the MLG in Al,Oz matrix. The
analysis of the results indicated that the use of concentrations lower than 1.0% by
weight of MLG, allowed the fabrication of composites with greater dispersion and less
formation of agglomerates. The flexure strength limit values of the Al20s-MLG
composite are similar when compared to Al,Os at concentrations up to 0.75%.
Microhardness and fracture toughness values increased by 75% and 45% for
concentrations of 0.75% by weight of MLG. The use of MLG as reinforcement material,
mixing and sintering media made it possible to manufacture Al2Os-MLG composites

with good mechanical properties.

Keywords: Pure alumina. Multilayer graphene. Mechanical properties.
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1 INTRODUCAO

A utilizagc&o da alumina (Al203), em componentes de precisdo como pecgas para
a indastria médica, quimica, mecanica e aeroespacial apresenta grande potencial,
devido a sua elevada resisténcia a abrasédo, alta dureza, alta temperatura de fuséo,
elevada estabilidade quimica, alta resistividade elétrica e térmica. Apesar de todas as
qualidades, a baixa tenacidade do material traz caracteristicas de fragilidade,
limitando sua aplicacdo (Cygan et al., 2017; Ahmad, Yazdani, e Zhu, 2015).

Desde a sua descoberta, os al6tropos do carbono como o grafeno tem atraido
grande atencdo devido as suas propriedades mecanicas, térmicas e elétricas
excepcionais (PORWAL et al., 2013). O grafeno € formado por atomos de carbono
dispostos em um padrédo hexagonal, podendo variar seu nuamero de camadas
dependendo do seu modo de obtencdo (ESMAEILI e ENTEZARI, 2014). A utilizacao
do grafeno como material de refor¢o, pode atuar como precursor na sintetizacéo de
compaositos de matriz metalica, polimérica e ceramica (Chu et al., 2018; Papageorgiou,
Kinloch e Young, 2017).

Apesar da producdo de compdsitos reforcados com grafeno ndo ser de facil
obtencdo, seja por sua dispersdo, processo de mistura ou sinterizacdo, pode
representar um dos desenvolvimentos tecnolégicos mais promissores em
perspectivas futuras. A melhoria nas propriedades é a principal vertente para geracéo

de novos materiais multifuncionais e com alto desempenho (WU et al., 2017).

Estudos voltados para utilizacéo de grafeno como reforco de material ceramico
mostram que pequenas quantidades influenciam de maneira significativa em suas
propriedades mecanicas. Porwal et al. (2013) utilizaram diferentes concentracfes
(0,2%; 0,5%; 0,8%; 2%; 5%) e obtiveram resultados promissores nos compaositos
contendo 0,5% e 0,8% em volume de grafeno. A tenacidade a fratura aumentou cerca
de 40% com a adicdo de 0,8%. A melhora nas propriedades mecéanicas do compadsito
tem relacdo direta com a ancoragem do grafeno entre os grdos de alumina e o
aparecimento de mecanismos como a deflexdo, retardamento e ponteamento de
trinca (MARKANDAN, CHIN e TAN, 2017).

Em pesquisa semelhante, Johnson et al. (2015) ressaltaram que matrizes
ceramicas com alta qualidade da dispersdao do grafeno podem influenciar

significativamente as propriedades do compdsito. Na pior das hipdteses, um



17

composito ceramico com boa densificacao e dispersdo pode evitar a aglomeracgéo e

danos em sua estrutura.

Embora a literatura mostre que técnicas voltadas para mistura ultrassénica e
sinterizacdo por plasma (Spark Plasma Sintering — SPS) funcione, rotas de preparo
convencionais ainda séo as mais utilizadas, por se tratar de um processo mais simples
e que pode ser reproduzido com mais facilidade (MARKANDAN, CHIN e TAN, 2017;
NASIMUL ALAM et al., 2017; PORWAL et al., 2013). Neste contexto, este trabalho
visa a concepcdao, sintetizacdo e avaliacdo do compdésito alumina-grafeno. Para tal
finalidade, foram avaliadas as variacGes das propriedades mecéanicas de compdsitos
a base de alumina com diferentes quantidades (0,50%; 0,75%; 1,0% e 1,25%) em
peso de grafeno multicamadas. Os estudos desenvolvidos neste trabalho tiveram o
intuito de avaliar as melhores possibilidades para obtencdo de um compdsito com

caracteristicas superiores, quando comparados a alumina sem reforgo.



18

2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo geral

O presente trabalho tem como objetivo a fabricagdo de um compdsito com
adicdo de diferentes concentragcdes de grafeno multicamadas em uma matriz
ceramica de alumina com o intuito de analisar as influencias nas propriedades

mecéanicas.

2.2 Objetivos especificos
e Confecgéo de amostras de alumina-grafeno.
e Avaliacdo e comparacédo das propriedades fisicas do composito.
e Avaliacdo das propriedades mecanicas do compasito.

e Avaliagdo da microestrutura e mecanismos de fortalecimento.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
Neste capitulo, serdo apresentados as caracteristicas e propriedades de
materiais ceramicos, processos de fabricacao, problemas relacionados a fragilidade e

como a utilizacdo do grafeno pode influenciar na resisténcia mecéanica da alumina.

3.1 Materiais Ceramicos

Comparados aos materiais poliméricos e metalicos, os materiais ceramicos
apresentam algumas caracteristicas e propriedades mecéanicas atrativas para
utilizacdo em determinadas aplicacfes. Esses materiais sao considerados nao
metdlicos e inorganicos, seus atomos séo unidos por ligacdes ibnicas, ligacdes ibnicas
coadjuvadas por ligacbes covalentes ou completamente covalentes (VAN VLACK,
1970).

Os materiais ceramicos podem ser divididos em ceramicas tradicionais e
ceramicas avancadas (alta tecnologia), ceramicas tradicionais sdo materiais com
processamento e extracao direto de fontes naturais e suas principais matérias-primas
basicas sao: argila, feldspato e a silica. As ceramicas avancadas sao materiais obtidos
através de um processo sintético com alto controle de suas fases de processamento,
afim de obter um material com microestrutura controlada e propriedades especificas
(ASHBY, 2005).

Em um contexto geral, os materiais ceramicos podem ser considerados bons
isolantes elétricos e térmicos, apresentam boa resisténcia a abrasao, alta dureza,
estabilidade quimica e alta temperatura de fusdo. Apesar de todas as qualidades
encontradas nos materiais ceramicos, a baixa tenacidade do material tras
caracteristicas de fragilidade, limitando sua utilizacdo em determinados casos
(CALLISTER e RETHWISCH, 2012).

pY

Devido a auséncia de mobilidade das discordancias na microestrutura, 0s
materiais ceramicos ndo exibem escoamento, algumas irregularidades como cantos
vivos, contornos de graos, poros dentre outros, produzem concentracdo de tensdes
gue podem ocasionar a ruptura do corpo ceramico. Essas irregularidades estéo
relacionadas diretamente ao fato de ndo ocorrer deformacgéo pléstica, apos o inicio de
uma trinca, a sua propagacao € iminente, podendo chegar a uma falha catastréfica
(CALLISTER e RETHWISCH, 2012; ANGLADA, 2017).
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3.2 Alumina

A alumina ou oxido de aluminio (Al203) tem sido utilizado desde 1970 como
material para fabricacdo de dispositivos médicos (préteses e equipamentos cirlirgicos).
Associado ao ambiente in vivo € considerado um material com extrema resisténcia a
corrosdo, inerte quimicamente e biocompativel com o tecido humano, favorecendo

sua funcéo e permanéncia por muitos anos (CHRISTEL, 1992).

Obtida pelo processo Bayer, a alumina dispde de muitas fases cristalinas
dependendo das condigbes de tratamento térmico. O corundum ou a-alumina é a
forma mais estavel termodinamicamente trazendo grandes vantagens na sua
utilizagdo como biomaterial. Possui uma estrutura romboédrica (a = 4.758 A e ¢ =
12.991 A), sua estrutura pode ser vista como um conjunto hexagonal de atomos de
oxigénio com 2/3 dos sitios octaédricos ocupados por ions Al®*, cada ion é ligado a
seis atomos de oxigénio em um octaedro distorcido como mostrado na Figura 1. A
distorcdo se deve a repulsdo entre ions Al** nos octaedros com faces compartilhadas,
0 empacotamento gerado pela proximidade dos atomos de aluminio e oxigénio na
estrutura cristalina promove boas propriedades mecanicas e térmicas (POPAT e
DESAI, 2013).

Figura 1 — Estrutura Cristalina da Alumina

(o: aluminio ; e: oxigénio).
Adaptado de: Popat; Desai, 2013.
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A tabela 1 apresenta algumas caracteristicas da Al203 99,5% obtida por Popat
e Desai, 2013. O material ceramico possui alta densidade (densidade de 3,97 g/cm3),
guimicamente inerte, extremamente dura e apresenta boa resisténcia a corroséo. As
propriedades mecéanicas da alumina como: resisténcia a fadiga e resisténcia a fratura
dependem diretamente da pureza, porosidade e tamanho de particula, além de
possuir uma alta molhabilidade superficial, resultando em um baixo coeficiente de
atrito em ambiente umido (POPAT e DESAI, 2013; ACCHAR, CAIRO e CHIBERIO,
2019).

Tabela 1 — Propriedades Mecéanicas da Alumina 99,5%.

Densidade 3,97 g/cm?
Resisténcia a flexao 345 MPa
Maodulo elastico 300 GPa
Mddulo de cisalhamento 124 GPa
Resisténcia a compresséo 2100 MPa
Microdureza 16 GPa
Tenacidade a fratura 3,5 MPa.m'?

Adaptado de: Popat e Desai, 2013.

Devido as suas propriedades mecanicas, a alumina pode ser utilizada para
fabricacédo de fibras ceramicas, refratarios, abrasivos para polimentos, lampadas de
vapor de sédio, além da utilizacdo em setores aeroespaciais, industria nuclear,
indUstria quimica e também para fabricacéo de proteses e pecas para implante 6sseos
e dentarios (AHMAD, YAZDANI e ZHU, 2015).

A alumina tornou-se um material de extrema importancia para utilizacdo em
superficies de desgaste, devido a sua excelente resisténcia ao desgaste e capacidade
de criar superficies lisas e polidas. O material tem uma grande demanda na fabricacéo
de cabecas femorais para implantes de substituicdo de anca e placas de desgaste em
implantes de joelho, os implantes de articulacdes, dependem diretamente de alguns
fatores: o comportamento de desgaste, atrito dos materiais e a confiabilidade da
ancoragem do implante no tecido natural (POPAT e DESAI, 2013; ACCHAR, CAIRO
e CHIBERIO, 2019).
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3.3 Fabricacao de materiais ceramicos

A producao de materiais ceramicos tem inicio na preparacao da matéria-prima.
Nesta etapa € realizada a dosagem dos materiais precursores e aditivos para
obtencdo do p6 ceramico. Posteriormente, sdo utilizados processos de colagem,
prensagem ou extrusao para dar forma as pecas ceramicas. Apos a formacao da peca,
a etapa de queima, também denominada sinterizacdo ddo aos materiais ceramicos
suas propriedades mecanicas. Em alguns casos, a queima ndo € o ultimo processo
empregado a ceramica, alguns materiais necessitam de um processamento adicional.
O acabamento é uma etapa adicional utilizada para atender caracteristicas que nao
séo obtidas durante os processos anteriores. Nesta etapa, pode-se incluir o polimento,
corte, furacdo, usinagem e retificacdo (MELO et al., 2018; NIESZ, 1996).

3.3.1 Compactacgéao

Para obtencdo de pecas ceramicas a verde, sdo utilizados processos de
aplicacdo de carga que proporcionam a compactacdo do pé e aditivos poliméricos
com funcdes de aglutinante, plastificante, lubrificante e dispersante que promovem
maior controle na uniformidade do compactado. Uma das caracteristicas da
compactacao é a possibilidade de conferir certa resisténcia mecéanica ao p6. (MELO
et al., 2018).

3.3.2 Prensagem uniaxial

Na compactacdo, as dimensdes finais podem ser pré-estabelecidas por
prensagem uniaxial de simples ou dupla acéo, dando possibilidade de produzir pecas
com geometrias simples e complexas. O processo tem inicio na alimentacdo do pé,
passa pela aplicacdo de carga, e acaba na ejecdo do compactado, como mostra a
Figura 2 (MELO et al., 2018; NIESZ, 1996; REED, 1995).
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Figura 2 — Etapas da prensagem uniaxial.

i AV V

Adaptado de: Melo et al., 2018.

3.3.3 Prensagem isostética

A prensagem isostéatica consiste na aplicacao de pressao hidrostatica uniforme,
promovendo maior uniformidade na compactacdo do material. O compactado com
maior qualidade, influencia diretamente na coordenacdo entre as particulas,
resultando na reducéo do tamanho dos poros e maior densidade da peca a verde. Em
sua pesquisa Melo et al., 2018, através de um procedimento experimental validou
modelos numéricos que simulam o gradiente de densidade. A Figura 3 apresenta o
comportamento do gradiente de densidade na amostra em verde apds compactacao,
as amostras foram primeiramente compactadas uniaxialmente e posteriormente,
compactadas pelo método isostatico duas vezes. ApOsS a primeira prensagem
isostatica, 0s autores observaram que, a aplicacdo de carga nao foi o suficiente para
obtencao de uma amostra com baixo gradiente de densidade. Entretanto, na segunda
prensagem isostatica, a utilizacdo de 200 MPa demonstrou maior eficacia, visto que,
a carga foi suficiente para obtencdo de uma amostra com distribuicdo homogénea da
densidade. Tal modelo, permite uma analise sobre a influéncia da aplicacdo de carga
na compressao do pé (NIESZ, 1996; REED, 1995).
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Figura 3 — Gradiente de densidade.
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Prensagem: a) uniaxial, b) isostatica 25 MPa, c) isostatica 200 MPa.
Adaptado de: Melo et al., 2018.

3.4 Sinterizacéo

O processo de sinterizacdo € de vital importancia para o sucesso de varios
produtos de engenharia que utilizam a ceramica como material de partida. A
sinterizacdo é considerada um processamento para unir particulas em uma estrutura
coerente, prevalentemente solida, que ocorre por meio de transporte de massa,
frequentemente em escala atbmica. Essa ligagcdo promove um aumento na resisténcia

e um estado de menor energia do sistema (BIESUZ e SGLAVO, 2019).

Os estagios da sinterizacdo representam a transformacéo de um pé compacto
fraco em um objeto forte. O estagio inicial come¢a no momento em que o0 aguecimento
permite mobilidade atbmica significativa, promovendo o crescimento de um “pescoc¢o”
entre os contatos de particulas. Esse crescimento ocorre simultaneamente em varios

locais, os pescocos se fundem, dando inicio ao crescimento dos grdos (BIESUZ e
SGLAVO, 2019; GERMAN, 2014).

Em seu estagio intermediario, a sinterizacdo provoca maior efetividade do
crescimento de grdo. Coble (1961) foi o primeiro a realizar estudos sobre a fase
intermediaria de sinterizacao e prop6s que a estrutura consiste de poros arredondados
gue ocupam as bordas dos graos. A forma com que o grdo progride, é diretamente
relacionada a tetradecaedros regulares de tamanho uniforme. Na medida em que a
area limite do grdo solido aumenta, o tamanho de grdo médio aumenta

progressivamente, excedendo o tamanho inicial de particula. Esse mecanicismo faz
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com que a quantidade de poros diminua. O crescimento de grdos acelera a medida
em que o0s poros sdo eliminados, promovendo maior desenvolvimento das
propriedades nesse estagio (GERMAN, 2014).

No estégio final, a geometria dos poros varia de acordo com a sua localizagéo,
isto €, poros no interior dos graos, tem maior propensédo para forma esférica, ja os
poros nas arestas e faces dos grédos encaminham-se ao formato lenticular, enquanto
gue os poros encontrados nos cantos de graos, tendem a forma de tetraedros
arredondados. A nucleacdo do grao e a densificagdo no processo de sinterizacao,
influenciam diretamente a microestrutura e as propriedades mecéanicas do material
(GERMAN, 2014).

3.4.1 Tecnicas avancadas de sinterizacao para compésitos alumina-grafeno

Um dos principais pontos abordados por Markandan, Chin e Tan (2017) é a
complexidade em manter o grafeno em altas temperaturas. A partir de 600 °C surgem
instabilidades térmicas fazendo com que o material se deteriore. Para minimizar este
efeito, foi proposto a utilizacdo do Spark plasma sintering (SPS) dentre outras
possiveis alternativas como o High-frequency induction heat sitering (HFIHS) e o Flash
sintering (FS). Durante o processo de sinterizacdo com técnicas avancadas, 0S
autores encontraram densidades semelhantes ou mesmo superiores ao processo

convencional.

3.4.2 High-frequency induction heat sintering

O HFIHS é uma técnica de sinterizacdo que utiliza uma rapida transferéncia de
calor por efeito Joule, podendo atingir densidades semelhantes as densidades
tedricas dos materiais. A técnica consiste em uma sinterizacdo em curto periodo de
tempo, através da aplicacdo simultanea de corrente elétrica e alta pressao, inibindo o
crescimento de graos em materiais compésitos (ABDELRAZEK e ALMAJID, 2012).

Em seus estudos Ahmad et al. (2015) utilizaram o (HFIHS) como técnica
alternativa a sinterizacdo convencional. Segundo os autores, a utilizacdo da técnica

proporciona a conservacao e maior seguranga aos nanomateriais.

3.4.3 Spark plasma sintering
A SPS surgiu como alternativa aos métodos tradicionais de sinterizacdo. O
processo permite a utilizagéo de temperaturas relativamente mais baixas e tempo de

sinterizacdo bem menores, quando comparados ao processo convencional,
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influenciando diretamente na densificacdo do material, com pequeno crescimento de
gréo. O principio de funcionamento do SPS é através da temperatura, pressédo e
corrente elétrica. A corrente elétrica € aplicada diretamente sobre o molde e a peca,
isso faz com que a temperatura se eleve em poucos segundos. Ao mesmo tempo, é
aplicado pressdo na amostra, desta forma, torna-se possivel a obtengéo de amostras
com alta densidade em alguns minutos com menor tamanho de grdo (VELMURUGAN
et al., 2018).

3.4.4 Flash sintering

No processo FS, a consolidacdo ocorre com uma taxa de densificacao
extremamente alta, em temperatura de sinterizacdo consideravelmente mais baixa do
gue a convencional. A sinterizacéo por FS da-se quando um campo elétrico é aplicado
em um corpo de prova através de um par de eletrodos, concomitantemente, ocorre o
aquecimento em forno convencional, resultando na sinterizagdo em poucos segundos
(BIESUZ e SGLAVO, 2019).

3.4.5 Sinterizacdo com atmosfera redutora

A sinterizacdo com atmosfera redutora € um processo em que 0 oxigénio nao
fica em contato direto com o corpo de prova. No método em questéo, utiliza-se um
recipiente hermético contendo as amostras e um material quimicamente semelhante
Oou que aguente temperaturas extremamente elevadas. Este método garante que o
oxigénio presente, ndo reaja diretamente com as amostras. Para garantir maior
efetividade da técnica, é adicionado uma segunda “camada” recobrindo todo o
recipiente hermético. Conforme a temperatura aumenta, e o longo periodo de tempo
da sinterizacdo, 0 oxigénio reage com as camadas protetoras e ndo deteriora as
amostras. A Figura 4 representa o processo de sinterizacdo com atmosfera redutora
(CHEN et al., 2019).
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Figura 4 — Processo de sinterizagdo com atmosfera redutora
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Fonte: Elaborado pelo autor.

3.5 Grafeno

O grafeno é composto por atomos de carbono dispostos em um padrao
hexagonal, possui aparéncia semelhante ao formato de uma folha, podendo variar o
namero de camadas dependendo do seu modo de obtencdo Cooper et al. (2012). O
grafeno tem atraido grande interesse em pesquisas relacionadas ao desenvolvimento
de novos materiais e principalmente devido a multifuncionalidade e suas propriedades
mecanicas unicas, a Tabela 2, apresenta um comparativo direto com outros materiais
(DING et al., 2012; PAPAGEORGIOU, KINLOCH e YOUNG, 2017).

Tabela 2 — Propriedades dos materiais.

Materiais Condutividade térmica | Mddulo de elasticidade
Grafeno 5000 W/m.K 1 TPa
Titanio 22 W/m.K 116 GPa
Aco 50 W/m.K 207 GPa
Aluminio 205 W/m.K 69 GPa
Prata 406 W/m.K 76 GPa

Adaptado de: Sun et al., 2017; Szustas, Tuzun e Karakas, 2019; Shari e Fatemi, 2019; Su e Young,
2019; Heilmann et al., 2017.
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Nanoestruturas de carbono atraem diversas areas de pesquisa, por apresentar
grande potencial no desenvolvimento de novas tecnologias. O elemento carbono
possui grande versatilidade, sendo considerado a unidade estrutural basica da
guimica organica. A condicdo de formacéo influencia diretamente na forma alotropica
ao qual o encontramos: grafite, diamante, fulerenos, nanotubos de carbono e grafeno
(FOO e GOPINATH, 2017; ESMAEILI e ENTEZARI, 2014).

Em 2004, Geim e Novoselov (2007) conseguiram obter em laboratério uma
monocamada plana de atomos de carbono ligados entre si, com formato semelhante
a uma estrutura de favo de mel ao qual foi denominado de grafeno. Essa estrutura

abriu novas vertentes para nanomateriais constituidos no carbono.

O grafeno associado a outros materiais possibilita a obtencdo de compadsitos
com caracteristicas unicas, sendo altamente resistente e leve (SHESHMANI e AMINI,
2013; GIUSCA et al., 2015). A Figura 5 mostra a distribuicdo do grafeno no setor
industrial, onde aplicacdes eletrbnicas e 0 armazenamento de energia ocupam 0s
maiores percentuais. O grande atrativo de se obter ganho nas propriedades
mecanicas de diversos materiais através da insercdo de grafeno, fez com que o
desenvolvimento de pesquisa em compaositos, tivesse um crescimento em potencial
(DASARI et al., 2017).



29

Figura 5 — Utilizac&o do grafeno.
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Adaptado: Dasari et al., 2017.

3.6 Meios de obtencédo do grafeno

Dentre as varias formas de obtencdo do grafeno, destacam-se processos de
top-down e bottom-up. O primeiro método consiste na separacdo das camadas
empilhadas de grafite para a producdo de folhas individuais ou empilhamentos
menores de grafeno, e 0 segundo método se baseia na manipulacdo de moléculas
simples de carbono como etanol e metano para sintetizar o grafeno (DASARI et al.,
2017).

3.6.1 Esfoliagdo mecéanica

Uma das vantagens de se obter grafeno por esfoliacdo € por se tratar de um
método relativamente simples. Nessa técnica, um pedaco de grafite é esfoliado
mecanicamente sobre uma fita adesiva repetidas vezes, até a obtencdo do grafeno
mono ou multicamadas, a desvantagem desse processo esta na irregularidade das
folhas de grafeno. O seu tamanho, forma e orientagédo sdo afetados, reduzindo a sua

aplicacdo (NOVOSELOV et al., 2004).
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3.6.2 Deposicdo quimica a vapor

Atraveés desse processo, o grafeno pode ser obtido em larga escala. A técnica
consiste na formacao de uma pelicula ndo volatil sélida sobre um substrato, por meio
da reacdo de produtos quimicos na fase de vapor (reagentes) que contém os
componentes necessarios. Entretanto, o processo afeta frequentemente a integridade
e 0 desempenho do material produzido, aumentando a formacdo de impurezas e
defeitos estruturais (QU et al., 2010).

3.6.3 Sintese organica

Sintese organica é o método que utiliza moléculas organicas com menor grau
de complexidade para sintetizar outras moléculas de interesse, podendo ser de uma
transformacao quimica de uma etapa, ou em um processo mais complexo. O método
permite modificar a solubilizacdo através de cadeias alifaticas. A desvantagem do
processo € que o tamanho das folhas produzidas é limitado devido a reducdo da
solubilidade e do aumento de rea¢des indesejadas, além da preservacao da dispersao
(CAl et al., 2010).

3.6.4 Esfoliacdo quimica do grafeno

O grafeno geralmente é preparado pela oxidacdo de flocos de grafite
proporcionando caracteristicas de hidrofilicidade, dispersibilidade e compatibilidade
em varias matrizes poliméricas. O grafeno e suas varacfes podem ser obtidos atraves
de reducdo quimica, utilizando agentes redutores ou pela reducdo térmica. O
aquecimento rapido libera moléculas de CO, CO2 e agua, aumentando a pressao
interna, isso faz com que as folhas sejam forcadas a se separar (HUMMERS e
OFFEMAN, 1958).

3.7 Compdsitos

A busca por materiais ceramicos com caracteristicas especificas, viabilizou
estudos com a utilizacdo de compdsitos, suas caracteristicas e propriedades
mecanicas formadas séo dificeis de serem encontradas em um Unico material. A
producdo de compésitos reforcados com grafeno representa um dos
desenvolvimentos tecnolégicos mais promissores em perspectivas futuras, a melhoria
nas propriedades é a principal vertente para geracdo de novos materiais
multifuncionais e com alto desempenho (CHOUBEY, SUNEETHA e PANDEY, 2018).
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Em sua grande maioria, os estudos voltados para materiais reforcados com
grafeno, ndo apresentam melhora das propriedades mecéanicas com o aumento em
sua quantidade. O motivo que leva a esse tipo de resultado esta relacionado
diretamente ao aumento de porosidade em virtude do aumento na porcentagem e
aglomeracao do grafeno. Com a aglomeracao do reforco, ha uma probabilidade maior
de formacédo de poros entre as particulas de grafeno e a interface da matriz ceramica.
A presenca dos poros pode fazer com que a area de contato entre a matriz e o grafeno
diminua, proporcionando o inicio de trincas nas quais as tensfes sao liberadas de
forma inadequada, favorecendo a atenuacdo dos mecanismos de fortalecimento e
endurecimento da matriz ceramica (MARKANDAN, CHIN e TAN, 2017).

A metalurgia do po é muito utilizada como rota de preparo dos materiais
ceramicos e também é considerado um dos principais processos para dispersao de
materiais nanoparticulados. No processo, o grafeno € suspenso e disperso por ultra-
som em etapa preparatéria. Posteriormente, é realizado a mistura mecanica através
de moinho de bolas ceramicas (moagem de alta energia), proporcionando maior
probabilidade de obtencdo de compdsitos com boa dispersédo. Matrizes ceramicas
com boa dispersdo do grafeno podem influenciar significativamente as propriedades
do compésito. Na melhor das hipoteses, um compoésito ceramico com boa
densificacdo e dispersdo do nanoparticulado, evita a aglomeracédo e danos em sua
estrutura (JOHNSON, DOBSON e COLEMAN, 2015).

Liu et al. (2016) estudaram a interacdo do grafeno com a alumina e como as
rotas de preparo podem alterar significativamente suas propriedades mecéanicas. De
acordo com os autores, ha trés fatores primordiais que precisam ser cuidadosamente
abordados no processo de fabricacéo, a fim de garantir todo potencial do grafeno para
melhorar as propriedades mecéanicas do compdsito. Sdo eles, a dispersdo homogénea
do grafeno para evitar aglomerados causados por forcas de van der Waals,
densificacdo dos compdésitos, e a permanéncia da estrutura de carbono durante o
processo de sinterizacdo. Esses fatores sao fundamentais para garantir a producéo

de compasitos sinterizados com excelente desempenho.

No trabalho realizado por Kim, Oh e Shon (2015) para fortalecimento da matriz
Al>O3, o grafeno foi misturado com Al2O3 em um moinho de bolas de alta energia
durante 10 horas a 250 rpm. O compésito contendo 1,0% e 3,0% em peso de grafeno

foram sinterizados através do HFIHS a pressdao de 80 MPa durante 2 minutos. As
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amostras atingiram densidades superiores a 99% com aumento nos valores de dureza
Vickers de 18,8 GPa para 20,1GPa e aumento de 22% na tenacidade a fratura. De
acordo com os autores, os aumentos foram decorrentes ao refinamento dos graos e

ao surgimento de mecanismos de deflexdo e ponteamento das trincas.

Resultados semelhantes foram alcancados por Yazdani et al. (2015) com a
utilizacdo de vérios teores de grafeno associados aos nanotubos de carbono. A
condicao com teor de 0,50%-0,50% em peso, alcancaram valores de resisténcia a
flexdo de 400 MPa, tenacidade a fratura de 5,5 MPa . m¥? e microdureza de 17 GPa.
Os autores atribuem tais valores ao refinamento de graos, mudanca de propagacao
de trinca intergranular para transgranular e ao surgimento de mecanismos de deflexao

retardamento e ramificacéo de trincas.

Kostecki et al. (2016) analisaram os efeitos do refor¢o de flocos de grafeno na
matriz Al2O3-ZrO, através da sinterizagcdo por HP. Os pds foram misturados em
moinho planetario por 15 minutos a 250 rpm. O composto contendo 0,02% em massa
obteve aumento de 42% na tenacidade a fratura e valores constantes para
microdureza e modulo de elasticidade até 0,2% em peso. Entretanto, os valores para
tenacidade a fratura diminuiram com o aumento no teor de grafeno. Os autores

atribuem essa queda a formacéo de aglomerados e porosidade na matriz.

Wang et al. (2019) introduziram 6xido de grafeno na matriz Al.O3 para analisar
seu comportamento. Os autores observaram um aumento na resisténcia a flexao e
tenacidade a fratura, respectivamente 388 MPa e 7,75 MPa.m? para compdsitos
contendo 0,50% em peso. Segundo 0s autores, o aumento € decorrente ao

surgimento dos mecanismos de ramificacdo, ponteamento e retardamento de trinca.

Sun et al. (2017) pesquisaram o efeito do reforco de grafeno em uma matriz
formada de Carbeto de Tungsténio (WC), contendo alguns aditivos, com pequenas
guantidades de alumina (Al203) e carboneto de titanio (TiC), que suprimem a formacéo
de W2C e aumentam a dureza da matriz respectivamente. Ainda assim, a
concentracdo de WC for sempre maior que 84%. Observou-se um ganho de 53,3%
na tenacidade a fratura na concentracdo de 0,1% de grafeno em peso. Para maiores

concentragdes, os valores de microdureza apresentaram queda.

Os estudos dirigidos por Shin et al. (2018) visaram determinar a influéncia do

nanotubo de carbono (NTC) e do oxido de grafeno (OG) nas propriedades mecanicas
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da alumina (Al2O3). Os autores conduziram ensaios de dureza, resisténcia a flexao e
tenacidade a fratura em amostras contendo 0,1% a 1,0% em peso de NTC e OG. Ao
analisar as mudangas no comportamento mecanico Shin et al. (2018) observaram
gue NTS foi superior ao OG para resisténcia a flexdo. Entretanto, os valores para
dureza e tenacidade a fratura foram maiores para OG. Para os autores, 0s resultados
superiores de resisténcia a flexdo e dureza para OC estdo diretamente relacionados
com maior densidade e menor formacéao de aglomerados quando comparados ao NTC.

Wozniak et al. (2016) avaliaram o método de revestimento que permite a
obtencdo de uma camada metalica na superficie do grafeno. Os autores foram
capazes de aumentar o desempenho do reforco, influenciando diretamente nas
propriedades mecanicas do material ceramico. O revestimento de camadas de niquel-
fosforo obtido no floco de grafeno foi decorrente da reacdo de reducédo quimica em
temperaturas na faixa de (85-90 °C), com solucéo eletrolitica contendo sais de niquel,
agente redutor e compostos estabilizadores. A andlise realizada por Wozniak et al.
(2016) mostrou um aumento expressivo na tenacidade a fratura do material, por volta
de 60%, os pesquisadores atribuiram este efeito ao surgimento de alguns
mecanismos que dificultam a propagacdo de trinca, como indicado na Figura 5, e

maior interacao entre ceramica e metal.
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Figura 6 — Efeito do grafeno reforcado na propagacgéao de trinca para composicéo de:
a) Al203 + 1 vol% Gn, b) e c) Al203 + 1 vol% Gn-Ni-P.

deflex&o de trinca l J
‘“ / .
B deflex&o de trinca

Adaptado de: Wozniak et al., 2016

Cygan et al. (2017) realizaram experimentos com variacdes entre 0,2% a 2%
em peso de grafeno para um possivel aumento na tenacidade a fratura da alumina,
utilizando SPS. Um dos principais pontos abordados pelos autores € na obtencédo de
uma boa dispersédo do grafeno em matriz ceramica. A analise dos resultados mostra
gue os melhores valores encontrados para reforco estao abaixo de 1% em peso. Em
estudos semelhantes Liu, Yan e Jiang (2013) mostraram que o0 uso de quantidades
mais baixas de grafeno, possibilita maior dispersédo do material. A Figura 6 apresenta

a disperséo do grafeno na matriz Al,Os indicadas por setas.
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Figura 7 — dispersdo do grafeno em matriz ceramica: a) Al-Os pura, b) e ¢) Al,Oz-
gafeno.
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Adaptado de: Liu, Yan e Jiang 2013

Chen et al. (2014) estudaram os efeitos da adicdo de pequenas quantidades
de nanoparticulas de grafeno como material de refor¢co. Os ensaios foram realizados
com adicdo em peso de: 0,1%; 0,2%; 0,5% e 1,0% na matriz alumina. Os autores
destacaram um aumento significativo de 43,5% na tenacidade a fratura do compasito.
Atribuindo este efeito principalmente a excelente dispersdo do material e utilizacdo do
SPS.

Porwal et al. (2013) propuseram o uso de grafeno como reforco de matriz
ceramica, utilizando diferentes concentragdes (0,2%; 0,5%; 0,8%; 2%; 5%) em volume.
Segundo Liu, Yan e Jiang (2013) para condicbes com menor dispersao de material,
decorrente do aumento na quantidade de volume de grafeno, o efeito sobre as
propriedades mecanicas do compadsito ceramico se torna inviavel. Os experimentos
conduzidos por Porwal et al. (2013) com aplicacdo de SPS, demonstram que

concentracfes acima de 2% em volume de grafeno no compdsito, pode promover
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possiveis aglomeracdes, reduzindo seu modulo elastico. Os melhores resultados
foram obtidos nos compoésitos contendo 0,5% e 0,8% em volume de grafeno. A
resisténcia a fratura aumentou cerca de 40% com a adicao de 0,8%. A melhora nas
propriedades mecéanicas do compdésito tem relacdo direta com a ancoragem do
grafeno entre os graos de alumina. Como apresentado na figura 7, os principais
mecanismos que levaram a esse aumento séo decorrentes da deflexdo, ponteamento

e retardamento de trinca.

Figura 8 — Efeito do grafeno na propagacéo de trinca: a) Al2Oz pura, b) deflexdo de
trinca Al.O3- grafeno (0,5%), ¢) ponteamento de trinca Al.Oz- grafeno (2,0%), d)
retardamento de trinca Al>Os- grafeno (0,5%).

Adaptado de: Porwal et al. 2013.

Chen et al. (2018) e Cui et al.(2018) reforcaram matrizes de B4C/SiC e
AlO3/(W,Ti)C, respectivamente. O primeiro estudo encontrou um pico nos valores de
tenacidade a fratura em concentracdes de grafeno de 1,5% em peso, enquanto que 0
segundo em 0,2%. Os ganhos percentuais foram de aproximadamente 25% e 35%,
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respectivamente. A tendéncia de queda no valor de tenacidade a fratura, assim como
na dureza, também foi observada para condicdes com elevada concentracdo de
grafeno.
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Meios de mistura e sinterizagdo, sao primordiais para obten¢cdo de compdsitos

alumina-grafeno com boas propriedades mecéanicas. Tendo em vista tal proposito, a

tabela 3 apresenta as propriedades mecanicas e 0s processos de sinterizagao.

Tabela 3 — Propriedades mecanicas do composito alumina-grafeno

Densidade Dureza resisténcia a

Limite de

Tenacidade

. . . o >
Referéncias Matriz  Reforco %  Sinterizacéo relativa % (GPa) flexAo ( l\/? F:‘;atrl:]rla/z)
(MPa) '
(CHENet 0 o 99,5 - - 4,6
al., 2014) "% 0,2% massa 99.0 . . 6.6
de GNS ' ’
(AHMAD et 1, ° HFIHS 08 A0 _ 2
al., 2015) 0,5% massa 99 5 185 i 57
de GNS ’ ’ ’
(PORWAL , 0 sps 99,8 22,9 - 2,8
etal., 2013) -2 0,8% volume 99.9 216 ] 39
de G ) ) i)
(NASIMUL 0 60,0 2,30 - 2,7
ALAM et Al203 4 gos volume SC
al., 2017) S e G 80,0 215 i 41
(EEetal, , o 0 | cps - 23,0 350 4,0
2014) 3,0% volume i
4o OG 23,0 425 8,5
(CENTENO , 0 cps 99,9 16,0 350 34
etal, 2013) "*7° 0.22% massa 99,5 15,0 600 5,1
de OG ’ ’ ’
(WOZNIAK 0 sps 99,6 17,5 - 34
etal., 2017) 2% 1,0% massa 99.4 18,5 - 4,5
de OG ’ ’ ’
(WOZNIAK 0 sps 99,8 17,5 - 34
etal., 2016) ‘2% 2,0% volume 99.7 19,5 - 5,5
de G-NI-P ’ ’ '
CveANet , o 0 sps 99,5 18,5 - 4,3
al., 2017) 0,5% massa ]
e OG 99,5 20,5 5,5
(LIU; YAN; 0 100 18,0 400 3,5
JIANG,  AlLO3 0 SPS
2013) 0’33 e/"(l,’ﬁ';me 99,5 17,6 523 4,4

Fonte: Elaborado pelo autor.
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4 METODOLOGIA

Neste capitulo sdo apresentadas todas as etapas de produgcdo do compadsito
AlbO3-MLG. A principio, serd apresentado o processo de fabricacéo e sinterizacdo das
amostras ceramicas. Posteriormente, as amostras serdo submetidas aos ensaios

mecanicos.

Neste trabalho, utilizou-se a Alumina Calcinada A1000-SG (Almatis, Inc), p=
3,94 g/cms3, area superficial de 8,2 m2?/g e tamanho de particulas de 2,6 um. A tabela
4 traz a composicao da ceramica empregada.

Tabela 4 — Concentracao dos elementos contidos na Alumina.

Elementos Al>O3 Na-O MgO SiO2 CaO Fe>O3 B2Os3
Concentracao 99,8 0,07 0,04 0,03 0,02 0,02 0,001
(%)

Fonte: Elaborado pelo autor.

O MLG aplicado a alumina como reforco foi sintetizado no Laboratério de
Filmes Finos e Processos de Plasma - ICTE — UFTM. No processo em questao, flocos
de grafite natural foram submetidos a um banho de &cidos sulfurico e nitrico, seguido
de um rapido tratamento térmico em temperatura elevada. A exposi¢cdo ao calor por
alguns segundos permite a obtencdo da grafita expandida, que, mais tarde, foi
misturada com isopropanol e ultrassonificada por aproximadamente 2 horas. Este
processo faz com que as camadas da grafita se desprendam até chegar no MLG. A
solucéo final consistiu em uma mistura homogénea de grafeno e isopropanol na

proporcao 1:1 (1 mg de grafeno para 1 ml de isopropanol).

Para o experimento em questdo, foram produzidas 2 amostras para cada
condi¢cdo contendo reforco de grafeno multicamadas (MLG) e um grupo de controle
com 2 amostras sem nenhum reforco para comparacdo com base no material
cerAmico alumina (AlOz). O conjunto de amostras foram fabricadas
experimentalmente nas dimensdes 55,0 x 5,0 x 4,0 mm. A partir da mistura da alumina
com grafeno em moinho de bolas, o material obtido foi submetido a prensagem

uniaxial, seguido de prensagem isostatica e sinterizacdo com atmosfera redutora.
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A Figura 9 apresenta através do fluxograma as etapas do processo de

fabricagcao e caracterizagao dos corpos de prova de Al2O3-MLG.

Figura 9 — Fluxograma do processo de fabricacéo e caracterizacédo dos corpos de
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4.1 Fabricacdo do compdsito Al,Os-MLG
Os topicos presentes neste trabalho, descrevem cada etapa e como foi

realizado o processo de fabricacdo do compadsito Al,Os-MLG.

4.1.1 Alumina
A AlbOs passou por um processo de separagcdo por meio de peneiras de
maneira gradual. Foram utilizadas peneiras com diversas granulometrias, comec¢ando

com 250 pm, posteriormente 150 um, 90um, 70 um e 45 um.

4.1.2 Suspensao do MLG

O MLG utilizado para a producéo do compésito foi sintetizado na proporgéo de
2,5:1, cerca de 750 mg de MLG dissolvidos em 300 ml de alcool isopropilico de pureza
analitica. Testes de agitacdo mecanica e ultrassonica foram realizados para analisar
a suspensdo do particulado, os resultados mostram que 0 uso da propor¢cao em
guestao, leva a precipitacdo do MLG suspenso. Para melhores condi¢des de trabalho,
foram realizadas agitacdes mecanicas com o aumento de solvente, em um dos testes,
notou-se que, a melhor condicdo para uso da suspensao esta na proporcao de 1:1.
Ao analisar a Figura 10, observa-se melhor condicdo de dispersdo sem formacao de

aglomerados.

Figura 10 — Dispersao do MLG.

comm v

A) Suspenséo de MLG na proporcéo de 1:1.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.1.3 Processo de mistura do compdsito Al203-MLG

Para preparacdo do compdsito, foi adicionado cerca de 13,5 g de Al2O3 com
variagdo da porcentagem em peso de MLG 0,50%; 0,75%; 1,0% e 1,25%. A mistura
para as condi¢oes, foram realizadas em um moinho de bolas como mostra a Figura
11. Antes da realizacdo da mistura, preparou-se o jarro e as esferas de zircOnia
retirando possiveis contaminantes, com o auxilio de um algoddo embebido de &lcool
isopropilico de pureza analitica, apés o procedimento, as esferas de zircénia foram
adicionadas no jarro seguindo uma proporcédo de massa do po de a-Al,Oz para massa
de esferas de 1:40. Foram utilizados cerca de 500 g de esferas de zircbnia, e
velocidade de 70 rpm no moinho de bolas, garantindo maior efetividade do efeito
cascata para homogeneizacdo do compdsito. A mistura dos materiais ocorreu de

forma ininterrupta, cada condicdo, permaneceu por 3 horas a velocidade constante.



43

Figura 11 — Processo de utilizacdo do moinho de bolas para mistura do compdsito
AlLO3-MLG.

—~

A) Jarros. B) Esferas de zirconia. C) Jarro com aproximadamente 500 g de esferas de zirconia. D)

Preparo do jarro com amostras de MLG. E) Jarro com adi¢&o de alumina e MLG. F) Sistema fechado.

G) Moinho de bolas com os jarros acoplados.

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.1.4 Processo de secagem do compasito Al203-MLG

Apdés homogeneizagdo do compdsito em moinho de bolas, foi realizado o
processo de secagem para prensagem do material conforme Figura 12, utilizando um
soprador térmico modelo HL 500. Notou-se que o tempo para secagem do compdsito
€ crucial, visto que, no decorrer do tempo, a amostra comecga a ficar heterogénea.
Para execugéo do processo de secagem, o material é retirado do moinho de bolas e
imediatamente se inicia a secagem. O soprador permaneceu a uma distancia de
aproximadamente 20 cm do recipiente que continha a mistura Umida e realizando

movimentos circulares até que todo &lcool isopropilico fosse evaporado.
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Posteriormente, o compdésito que aderiu ao fundo do pirex foi retirado com o auxilio
de uma colher de inox e levado ao almofariz para a fragmentagéo e granulagao do po
aglomerado. Para garantir maior chance de homogeneizacéo, realizou-se 0 processo
de separacao por meio de peneira com granulagéao de 250 pm antes da compactacao.

Figura 12 — Processo de secagem do compasito.

A) Processo de secagem. B) raspagem do compésito. C) mistura e moagem. D) Processo de

separacéo.
Fonte: Elaborado pelo autor.

4.1.5 Processo de compactacao dos corpos de prova por prensagem uniaxial

Para atingir as dimensdes desejadas das amostras, verificou-se que, a
guantidade de p6 utilizada para o preenchimento da cavidade do molde € de
aproximadamente 2,70 g de Al20s-MLG. A Figura 13, representa as etapas do
processo de conformacdo das amostras. Primeiramente, realizou-se a preparacdo do
molde, lubrificando a parte interna do molde com &cido oleico Acido Oleico P.A
(C18H3402) e os puncdes a cada operacao de prensagem. Apos o preparo do molde,
foi utilizada uma prensa hidraulica uniaxial Skay modelo 60T, a uma pressdo de

compactacao de 72 MPa.
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Figura 13 — Processo de compactacéo dos corpos de prova por prensagem uniaxial.

A) Preenchimento do molde. B) acoplamento do puncao superior. C) aplicacdo de carga. D) sistema

para retirada da amostra. E) aplicacédo de carga. F) amostra pronta.

Fonte: Elaborado pelo autor.

O processo de conformacao ocorreu de forma lenta, aplicando-se a carga
gradativamente até atingir os 72 MPa, ap0s alcancar o valor desejado, manteve-se a
pressdo por 60 segundos, posteriormente, retirou-se a carga juntamente com 0s

puncdes de maneira lenta evitando risco de danos na amostra.

4.1.6 Processo de insercédo das amostras em involucros de borracha

Apos a realizacdo da prensagem uniaxial, as amostras sdo preparadas para a
prensagem isostatica, nesta etapa do processo, as amostras sdo colocadas em
involucros de borracha para protegé-las de possiveis danos causados pelo contato do
fluido de prensagem. Posteriormente, os corpos de prova contidos nos invélucros sao
submetidos a vacuo, tal processo, evita a presenca de ar e possiveis danos ao

elastbmero como, mostra a Figura 14.
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Figura 14 — Processo de preparacdo das amostras para prensagem isostética.

A) Bomba de vacuo. B) Elastémero.

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.1.7 Processo de compactacdo dos corpos de prova por prensagem isostatica

ApGs o processo de embalagem, as amostras foram devidamente seladas e
inseridas na prensa isostatica aplicando-se uma pressao de 200 MPa. Apds atingir a
carga, 0s corpos de prova permaneceram por aproximadamente 60 segundos no
patamar desejado, permitindo que a pressao se estabilize obtendo um alto grau de
homogeneidade. Decorrido o tempo de estabilizacdo, a pressdo foi aliviada
lentamente até a zero, seguida da retirada das amostras cuidadosamente da prensa

isostatica como mostra a Figura 15.
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Figura 15 — Processo de compactacéo dos corpos de prova por prensagem
isostética.

A) Prensa isostatica. B) Amostras sendo inseridas na camara. C) Pressao do sistema. D)
amostras prontas.

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.1.8 Processo de sinterizacdo das amostras.

Para a sinteriza¢do do compaosito Al.O3/MLG, as amostras foram colocadas em
um recipiente e cobertas por grafite Graflake 9980, da Nacional de Grafite, como
mostra a figura 16. Posteriormente, o recipiente foi fechado, cimentado e novamente
realizado a adicdo grafite em seu exterior, garantido a reacdo direta com o oxigénio.
Os corpos de prova foram sinterizados a uma taxa de aquecimento de 4 “C/min com
patamar de 2 horas a temperatura de 600 °C, posteriormente, até chegar em 1600°C
foi utilizada uma taxa de aquecimento de 10 *C/min com patamar de 4 horas. Por fim,

foi utilizado uma taxa de resfriamento de 5°C/min de acordo com a Figura 17.
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Figura 16 — Preparo das amostras para sinterizacao.

A) Amostras inseridas no recipiente. B) Amostras com recobrimento de grafite.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 17 — Curva de sinterizacdo das amostras.

1800

1600

1400

=
N
o
o

1000

Temperatura (°C)
0]
8

2]
o
o

0 3 5 7 9 11 13 15
Tempo (horas)

Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.2 Caracterizagdo do compaésito Al,O3-MLG
Para caracterizacao dos compasitos, foram utilizadas técnicas com objetivo

de analisar caracteristicas fisicas, microestruturais e mecanicas.

4.2.1 Densidade aparente
As medidas de densidade (Dap) foram obtidas através da Equacéao 1, utilizando
o método de Arquimedes.

Dyp = (m:]nfsml) X Pliquido (1)
Onde:

- Dar é a densidade da amostra; pAl2Os.

- ms € a massa da amostra a seco;

- my é a massa da amostra umida,

- m; é a massa da amostra em imerséo liquida e;

- Piiquido € @ densidade do liquido usado para a imersédo da amostra.

Os resultados obtidos para densidade aparente sao apresentados em relacao

a porcentagem da densidade tedrica, calculada em funcdo da Equacéo 2.

DT (%) = —22— x 100 )

PAI203

Onde:

- DT (%) é a razdo percentual entre a densidade aparente (Dap) € a densidade da

Alumina (paiz03)-

4.2.2 Retracao Linear

Para o controle de suas dimensdes, 0s corpos de prova foram medidos antes
e depois da sinterizacdo. O célculo para retracdo linear foi realizado através da
Equacao 3. O resultado da retragdo € dado em porcentagem através da relagéo entre

a variacdo do comprimento final e o comprimento inicial da amostra.
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Retracio Linear = (L_LLO) x 100 (3)

Onde:
- L é a comprimento da amostra apés a sinterizacao.

- Lo é o comprimento da amostra antes da sinterizagéo.

4.2.3 Dureza Vickers

Para o ensaio de microdureza Vickers, foi utilizado o Microdurébmetro Mitutoyo
HM — 211, com variacao de carga de 0,1 a 1 kgf e tempo de permanéncia da aplicacao

de carga em 15 segundos.

Foram realizados testes preliminares com cargas de 0,1; 0,2 e 0,5 kgf. E em
um dos testes, notou-se que, a carga adequada para utilizagdo no ensaio em questao,
eé de 0,5 kgf, proporcionado a clara identificacdo da indentacdo, diagonais bem

definidas e sem a propagacao de trincas.

O valor de dureza foi obtido pelo célculo realizado através da Equacao 4,
utilizando parametros como o tamanho médio das diagonais da indentacdo (d) e a
carga aplicada (p). Para cada amostra, foram obtidas 12 impressdes com carga de

0,5 kgf, ao todo, 24 impressdes para cada condicao.

P
HV = 1854 x — 4)

4.2.4 Ensaio de flexdo 3 pontos

A determinacao da resisténcia mecanica a flexdo em trés pontos, foi realizada
em uma maguina de ensaio universal MTS Bionix® Servohydraulic Test Systems com
célula de carga de capacidade 15 kN e velocidade constante 0,2 mm/min. Os corpos
de prova foram posicionados na maquina de ensaios sobre dois apoios cilindricos
distantes 40 mm, ap0s o posicionamento, aplicou-se a carga no centro da amostra até
o rompimento. A figura 18 apresenta o sistema utilizado para o ensaio de flexdo 3

pontos.
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Figura 18 — Sistema para ensaio de flexado 3 pontos.

A) Magquina para ensaio de flexdo 3 pontos. B) amostra posicionada para realizacdo do ensaio.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Para determinar os valores de tenséao limite de resisténcia a flexao foi utilizada
as equacao 5 de acordo com a norma ASTM C1161 (2013).

of = 3FL, / 2bh? (5)

Onde:

- F é a carga de fratura em (N);

- b é a largura do corpo de prova em (mm);

- h é espessura do corpo de prova em (mm);
- La é a distancia entre apoios em (mm).

4.2 .5 Tenacidade a fratura

A fratura de indentagéo Vickers € a técnica mais comumente usada para medir
a tenacidade a fratura, por ser um método rapido e pratico (CENTENO et al., 2013;
CHO, 2009; NASIMUL ALAM et al.,, 2017; PORWAL et al., 2013). Varios autores
relataram melhora nas propriedades mecanicas com a adi¢do de grafeno a uma matriz
de ceramica. Deve-se notar que a tenacidade a fratura por esse método nao fornece
valores absolutos, pois mede a tenacidade do material localmente na amostra sob um
campo de tensdo complexo. Enquanto o método do entalhe fornece os valores de
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tenacidade a fratura para o volume. No entanto, um maior nimero de indenta¢des em

uma peca fornecem uma excelente caracterizacdo da mesma (QUINN, 2007)

A tenacidade a fratura foi calculada através da formula desenvolvida por
Palmqvist. Para o calculo da tenacidade a fratura foi utilizada a equacao 6, as trincas
foram produzidas por endentacado Vickers com carga 98 N, para cada condic¢ao, foram
realizados 6 indentagdes.

H.P)l/ 2
4L

Kie = 0,0899- ( (6)

Onde:
- L € o comprimento de trinca;
- P é a carga aplicada;

- H é a microdureza vickers.

4.2.6 Microscopia eletronica de varredura

A morfologia do compoésito Al2O3-MLG foi analisada em microscopio eletronico
de varredura, FEG-VP Zeiss Supra 35. Em seguida, foram comparadas as estruturas
de Al>Os pura e Al,O3-MLG.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES
Neste capitulo, sdo analisadas as influéncias da adicdo de diferentes

guantidades de MLG nas caracteristicas mecéanicas da Al>Os.

5.1 Retragéo linear
A Tabela 5 apresenta os dados obtidos para retragéo linear, sendo calculados
através da comparacao direta entre o comprimento das amostras a verde e amostras

apos o processo de sinterizagao.

Tabela 5 — Valores para comprimento e retracao linear para Al.O3 pura e Al2O3-MLG.

MLG (%) Comprimento a Verde (mm) Comprimento apds sinterizacdo (mm) Retragdo Linear (%)

0 53,80 46,00 14,50
0,50 53,93 46,08 14,56
0,75 53,95 46,20 14,37
1,0 53,93 46,40 13,95
1,25 53,85 46,50 13,65

Fonte: Elaborado pelo autor.

Apos a confeccdo das amostras de Al203 pura e Al203-MLG, observa-se uma
retracdo linear de aproximadamente 14%, na Figura 19, estdo representados 0s
resultados para retracdo. A comparacdo entre os valores obtidos, expressa maior
valor no grupo de amostras contendo 0,50% e menor valor para amostras contendo
1,25%. Contudo, as amostras ndo apresentam mudancas com a adicdo de MLG em

diferentes quantidades para retracéo linear.
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Figura 19 — Valores de retracao linear para amostras Al>Oz pura e Al2O3-MLG.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

5.2 Densidade

A Tabela 6 apresenta as medidas de densidade relativa calculadas pelo método

de Arquimedes e posteriormente, comparadas com a densidade tedrica.

Tabela 6 — Dados das amostras.

MLG (%) 0 0,50 0,75 1,0 1,25

Massa a Verde (g) 2,692 2,685 2,685 2,676 2,686

Massa ap6s sinterizacao (g) 2,583 2,562 2,562 2,545 2,541

Massa umida (g) 2,584 2,562 2,562 2,558 2,563

Massa imersa (g) 1,909 1,892 1,883 1,883 1,889

Densidade aparente (g/cm3) 3,82 3,81 3,76 3,76 3,76
Densidade relativa (DT%) 97 97 95 95 95

Fonte: Elaborado pelo autor.

Os valores obtidos para densidade relativa contidos neste trabalho, apresentam
variagdo com adicdo de MLG em maior quantidade, foram registradas maiores
densidades para amostras contendo 0,50%, conforme a Figura 20.
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Figura 20 — Valores de densidade relativa para amostras Al>Oz pura e Al,O3-MLG.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

by

Quando o MLG é adicionado a matriz de AlOz a variagdo da quantidade
influencia diretamente nos valores de densidade. Para condi¢cdes de 0,50%, o efeito
foi pouco acentuado, concebendo valores de densidade proximos aos da Al>Os sem
adicdo de MLG. Entretanto, para concentracdes acima de 0,50%, o efeito mostra-se

bastante acentuado, causando maior reducéo na densidade.

Os valores encontrados para densidade relativa neste trabalho, estdo abaixo
guando comparados ao obtidos por Porwal et al. (2013) que realizaram pesquisa a
respeito de compositos a base de Al,Os reforgados com variagbes na quantidade de
grafeno. Embora a tematica do trabalho seja parecida, os pesquisadores utilizaram
métodos alternativos como a sinterizacéo por SPS. Os valores obtidos para densidade
relativa, foram de aproximadamente 99,4%. Segundo os autores, fatores como
aplicacdo de pressédo e campo elétrico simultaneos, propicia a concepc¢do de amostras
altamente densas, outro fator relevante na técnica é o tempo de permanéncia das
amostras a alta temperatura, 5 min é o suficiente para obter tal valor de densidade,

limitando danos ao grafeno induzido pela exposi¢céo prolongada em alta temperatura.
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O trabalho realizado por Nasimul Alam et al. (2017) apresenta resultados de
densidade relativa de aproximadamente 87% nas concentragbes de Al203-3% de
nanoplacas de grafite em volume, utilizando sinterizacao convencional com atmosfera
controlada. Para os autores, a formacao de aglomerados faz com que a densificacéo
seja prejudicada, afetando diretamente a densidade do material. Em comparativo a
este trabalho, notou-se que, os resultados foram de aproximadamente (~96% DT),
apresentado melhor dispersdo e com baixa formacdo de aglomerados para
guantidades baixas de MLG, proporcionado um aumento na densidade relativa.

Apesar da queda nos valores de densidade estar diretamente relacionado com
0 aumento na quantidade de nanoparticulado. Foram obtidos compdsitos de Al>Os-
MLG com densidade relativa de aproximadamente 96%, o processamento utilizado
para concepcao do compdsito, sugere que nao houve a degradacédo do MLG na matriz

Al>O3 e minima formacao de aglomerados, para condigcdes com menor teor de MLG.

5.3 Resisténcia a flexao

Os valores médios obtidos para tensao limite de resisténcia a flexdo (oy)
dispostos na Tabela 7 ressaltam que amostras contendo 0,50% e 0,75% sdo mais
resistentes a ruptura quando comparados a amostras de 1,0% e 1,25%.

Tabela 7 — Valores médios de tensao limite de resisténcia a flexdo para amostras
Al,O3 pura e Al203-MLG.

MLG (%) o;(MPa)
0 364,5
0,50 333,4
0,75 332,0
1,0 226,6
1,25 228,0

Fonte: Elaborado pelo autor.

Os resultados para limite de resisténcia a flexdo das amostras contendo 0,50%
e 0,75%, nao apresentam diferencas quando comparados a amostras de Al2O:s.
Entretanto, com aumento na quantidade de MLG, os valores de limite de resisténcia a
flexdo exibem baixas expressivas, a Figura 21 representa a tendéncia para limite de

resisténcia a flexdo quando adicionado maiores quantidades de MLG.
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Figura 21 — Valores médios de limite de resisténcia a flexdo para amostras Al>O3
pura e Al203-MLG.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Os valores para amostras contendo 1,0% e 1,25% com maiores concentracoes
de MLG, indicam que os meios de dispersao contidos no trabalho ndo produziram o
efeito desejado para concentracdes acima de 0,75%, resultando na formacédo de
aglomerados que levaram ao declinio do limite de resisténcia a flexdo. Contudo,
amostras contendo 0,50% e 0,75% provenientes de concentracdes abaixo de 1,0%
apresentam melhor dispersao do nanoparticulado e maior valor de limite de resisténcia

a flexao.

Na literatura, sdo relatadas diferentes reacfes na resisténcia a flexdo de
compaositos alumina-grafeno. Porém, todas estdo diretamente relacionados com a
dispersdo do nanoparticulado e a densidade obtida. Um dos fatores mais importantes
para aumento das propriedades mecanicas de materiais ceramicos € a atenuacao de
defeitos presentes no corpo de prova e a reducdo do progresso de trincas. Para tal
feito, torna-se necessario a obtencdo de amostras com melhor distribuicdo do

nanoparticulado e elevada densidade.
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Em andlise mais detalhada, observa-se que, o decréscimo no valor da
densidade, provoca aumento de porosidade, este efeito esta diretamente relacionado
com o aumento de MLG em matriz ceramica. Com a aglomeracgéao do reforco, ha uma
probabilidade maior de formacgé&o de poros entre as particulas de grafeno e a interface
da matriz ceramica (MARKANDAN, CHIN e TAN, 2017). A presenca dos poros pode
fazer com que a area de contato entre a matriz e o grafeno diminua, proporcionando
o inicio de trincas nas quais as tensbes sdo liberadas de forma inadequada,
favorecendo a atenuacdo dos mecanismos de fortalecimento e endurecimento da

maitriz ceramica.

O nivel de dispersdo de materiais nanoparticulados em diferentes
concentragcbes € um dos principais fatores para producdo de compdsitos com
excelentes propriedades mecanicas. Ainda que, os valores para limite de resisténcia
a flexdo das amostras contendo 0,50% e 0,75% n&o apresentam aumento substancial,
foram obtidos compositos com melhor dispersdo quando comparados as amostras
contendo 1,0% e 1,25%.

5.4 Microdureza

A Tabela 8 apresenta os valores médios para microdureza Vickers em Al203
pura e Al,O3-MLG com carga de 0,5 kgf. A analise dos dados mostra que, amostras
contendo 0,50% e 0,75% em peso de MLG apresentam maior valor de dureza quando

comparados a amostras de 1,0% e 1,25%.

Tabela 8 — Valores de Microdureza Vickers para amostras Al.O3 pura e Al203-MLG.

MLG (%) Microdureza Vickers (HV 0,5)  Microdureza Vickers HV (GPa)

0 1617 16
0,50 2494 24
0,75 2852 28
1,0 2252 22
1,25 1874 18

Fonte: Elaborado pelo autor.

Ao realizar uma andlise comparativa entre a resisténcia a flexdo 3 pontos e a
dureza Vickers, observa-se uma predisposicdo para reducdo dos valores de

resisténcia mecanica com o aumento de MLG. Os valores obtidos para dureza
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também diminuem com o aumento do nanoparticulado, seguindo o mesmo padrao
guando utilizado concentracdes superiores a 0,75 % em peso. A Figura 22 representa

0 comportamento do valor de dureza com a variacao na quantidade de MLG.
Figura 22 — Valores de Microdureza Vickers para amostras Al>.O3 pura e Al2O3-MLG.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
Analisando o comportamento para amostras com MLG, nota-se aumentos
significativos nos valores de dureza. Ao realizar a comparacdao com a amostra Al2Os,

notou-se um amento de aproximadamente 75% para condi¢céao 0,75%.

Considerando a producgéo de amostras de Al203-MLG com teor de até 0,75%
em peso MLG, pode ser observado o aumento na dureza. Para amostras contendo
maior teor de nanoparticulado, acima de 1,0%, observa-se a reducdo no valor de
dureza. Um dos principais fatores para tal reducéo, esta diretamente relacionado com
a dispersao de MLG, a dificuldade encontrada para dispersédo do material em elevadas
guantidades, resulta na formacao de aglomerados, atuando como concentradores de

tensoes.

Em pesquisa semelhante Nasimul Alam et al. (2017) sintetizaram compa@sitos
utilizando sinterizacdo convencional por meio de atmosfera controlada. A analise de
seus resultados para dureza, traz evidéncias de que, a adicdo de grafeno em

guantidades elevadas, proporciona a formacdo de aglomerados. Ao realizar um
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comparativo entre os valores de dureza obtidos pelos autores e 0s valores obtidos por
este trabalho, nota-se que, concentragbes acima de 1,0% torna a dispersdo do
material mais complicada para se trabalhar.

Lee et al. (2014) utilizaram diferentes concentragdes de oxido de grafeno
reduzido para refor¢co de matriz Al203. Os autores aplicaram o SPS como técnica de
sinterizacdo e obtiveram valores para dureza de aproximadamente 2300 HV na
condicdo de 3% em volume. Os valores encontrados para dureza, estdo abaixo
guando comparados aos obtidos por este trabalho. Fatores como aumento de

nanoparticulado e menor disperséo, influenciam nos resultados de ambos os trabalhos.

O trabalho realizado por Chen et al. (2018) apresentaram resultados para
dureza de aproximadamente 30 GPa na concentracdo 1,5% em peso de grafeno,
semelhante aos resultados apresentados por este trabalho. A utilizagcdo de menor
guantidade do nanoparticulado melhora significativamente a dispersédo do material na

matriz de alumina.

A andlise dos resultados de dureza demostra que a matriz de Al;O3 foi
significativamente influenciado pela adicdo de MLG. De acordo com o conjunto de
resultados apresentados, densidade e resisténcia a flexdo, observa-se de maneira
geral que, quanto maior a concentracao de nanoparticulado, menor sera a resisténcia

mecéanica.

5.5 Tenacidade a fratura

A Tabela 9 apresenta os valores médios para comprimento de trinca e
tenacidade a fratura realizados por endentacao Vickers nas amostras Al.O3 e Al,Os3-
MLG com carga de 98N. Observa-se que Al203-MLG para condigdes de 0,50% 0,75%
em peso, apresentaram 0s maiores valores para tenacidade a fratura e menores

valores no comprimento de trinca quando comparados as amostras de Al>Os.
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Tabela 9 — Valores para comprimento de trinca e tenacidade a fratura para Al.O3
pura e Al203-MLG.

MLG (%) Comprimento de trinca (um) Tenacidade a fratura (MPa . m*?)

0 185 2,9
0,5 166 3,8
0,75 154 4,2
1,0 183 3,4
1,25 189 3,1

Fonte: Elaborado pelo autor
Os resultados para amostras de Al,Os-MLG até 0,75% em peso de MLG,
apresentam 0s maiores valores para tenacidade a fratura com aumento de
aproximadamente 45%. Entretanto, ao ser adicionado maiores quantidades de MLG,
observa-se queda nos valores de tenacidade a fratura. A Figura 23 representa a

variacdo na tenacidade a fratura das amostras de Al>Oz e Al,O3-MLG.

Figura 23 — Valores para tenacidade a fratura das amostras de Al.Oz e Al203-MLG.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Observando os valores para tenacidade a fratura e comprimento de trinca das
amostras Al2O3 e Al,O3-MLG, nota-se que amostras com menor quantidade de MLG,
apresentam menor comprimento de trinca. Entretanto, amostras de Al.Oz e amostras
contendo MLG acima de 0,75% em peso, apresentam maior comprimento de trinca,

favorecendo a atenuacgédo dos valores de tenacidade a fratura.
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Em um estudo realizado por (PORWAL et al., 2013) foram obtidos resultados
para tenacidade a fratura com aumento de aproximadamente 40% nas amostras
contendo 0,8% em volume de grafeno, utilizando SPS. Os autores destacam o
aumento da tenacidade a fratura tendo em vista, a mudanca do mecanismo de
propagacgéo de trinca intergranular para transgranular, assim como surgimento de
mecanismos de deflexdo, ramificagcdo e ponteamento de trinca. Em paralelo, este
trabalho apresenta resultados para tenacidade a fratura com aumento de
aproximadamente 45% para amostras de Al203-MLG contendo 0,75% em peso.

Concomitantemente aos resultados de Ilimite de resisténcia a flexao,
microdureza e densidade relativa, os resultados para tenacidade a fratura nas
amostras contendo 0,50% e 0,75% em peso de MLG, apresentam vestigios de maior
dispersdo com menor formacédo de aglomerados. Deste modo, os resultados para
tenacidade a fratura déo indicios para o surgimento dos mecanismos que dificultam a

propagacédo de trinca e a mudanca de intergranular para transgranular.

5.6 Microscopia eletronica de varredura

A figura 24 apresenta a morfologia dos graos de Al>Os. A geometria exibe boa
homogeneidade com tamanho médio de 1 um, observa-se uma microestrutura densa
e compacta com menor espagamento entre os graos, portanto uma menor porosidade

e maior densidade.
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Figura 24 — Al,O3 sem adi¢ao de MLG.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Ao investigar o comportamento de fratura na matriz de Al,O3, foram analisadas
as fraturas causadas através do ensaio de flexdo 3 pontos. A microestrutura contendo
apenas Al>Os3, ndo apresenta grande quantidade de fratura dos gréos, observa-se que
o principal mecanismo de propagacéao de trinca € intergranular, ou seja, as trincas se
propagam entre os contornos de graos, semelhante ao resultados de Porwal et al.
(2013). Ao analisarem a microestrutura da Al>Oz pura, notou-se a dominancia da

propagacédo de trincas entre os contornos de graos.

A avaliagéo da etapa de preparagdo do compdésito Al203-MLG foi realizada com
base na analise da Figura 25 (b). O processo de mistura e sinterizacéo aplicado a este

trabalho, néo foi prejudicial, tendo em vista a preservacao do MLG.

Na Figura 25 (b), pode ser observado indicios de que particulas de MLG
permaneceram na matriz Al,Oz. Em uma andlise mais detalhada, as setas apresentam
regides com geometria distinta, quando comparadas a microestrutura da Al2Os. Para
Figura 26 (d) observa-se uma estrutura similar a de uma folha entre os gréos de Al20O:s.
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Em estudo semelhante Liu et al. (2013) visualizaram particulas similares em

compositos contendo nanoplacas de grafeno.

Figura 25 — Andlise do compoésito Al203-MLG.

Micrografia das amostras: a) Al203; b) Al203-MLG com 1,0% em massa

Fonte: Elaborado pelo autor.

O compdsito Al,Os-MLG com 1,0% em massa, apresenta particulas com
tamanho médio de 2 um e microestrutura com menor densidade, devido ao aumento
na quantidade de MLG. Detalhes contidos na Figura 25 (b) mostra a interface formada
entre a matriz Al20z e o reforgco de MLG, a interface apresenta indicios de porosidade

e formacéao de aglomerados.
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Figura 26 — Particula de MLG entre o contorno de gréo.

Micrografia das amostras: a) Al203; (b-d) Al203-MLG com 1,0% em massa.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Assim como na Figura 24, a Figura 26 (a) apresenta a micrografia da amostra
fraturada por flexdo 3 pontos, a matriz Al2O3 apresenta caracteristicas de fratura
intergranular. Ao ser adicionado MLG, a estrutura fica ancorada nos contornos de
graos. Quando ocorre a nucleacdo de uma trinca, ela tende a se propagar e percorrer
um caminho de menor energia, ou seja, hos contornos de graos, ao se deparar com 0
MLG, a trinca deixa de percorrer esse caminho preferencial e é forcada a fraturar o
grao para continuar a se propagar. Tal efeito, traz caracteristicas de fratura
transgranular. A figura 26 (b-d) apresenta microestrutura com fratura de graos, isto é,
a trinca se propaga nos graos de Al,O3, a mudanga no mecanismo de propagacgao de
trinca, influencia diretamente nas propriedades do compdsito. Em condi¢des com
menor quantidade de MLG e melhor dispersao, ocorre um aumento nas propriedades
do composito e para condicbes com maior quantidade, a dispersdo torna-se menos

efetiva, isso faz com que ocorra a atenuagdo das propriedades.
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6 CONCLUSOES

De acordo com os resultados do presente trabalho, foi possivel concluir que:

Através dos métodos de mistura e sinterizacéo utilizados neste trabalho, foram
fabricados compdsitos Al,Os-MLG com alta densidade relativa.

Por meio deste estudo constatou-se que a utilizacdo de MLG em matriz de
Al>O3 altera as propriedades mecanicas de acordo com a variagdo na quantidade de
nanoparticulado.

Para condigbes com teor de MLG de até 0,75%, foram obtidos valores para
limite de resisténcia a flexdo proximos aos valores da Al>Oz pura. Em relagcdo aos
valores de microdureza e tenacidade a fratura, constatou-se aumentos significativos

para condicdes de 0,75%.

Ja o desempenho para condi¢des com teor de MLG maior que 0,75%, néo
demonstrou a mesma eficacia, tendo em vista que a dispersdo se torna menos
eficiente para maiores concentracbes, consequentemente, favorecendo a
aglomeracdo do MLG, pontos concentradores de tensdes e atenuacdo das

propriedades mecanicas.

Outro aspecto observado foi que, na microestrutura, houve mudanca do
mecanismo de propagacéao de trinca, devido ao ancoramento do MLG nos contornos
de grédos de Al>Os, passando de intergranular para transgranular, ou seja, as
propriedades mecéanicas do composito Al203-MLG melhoram significativamente para

condi¢Bes com até 0,75% em peso de MLG.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Aplicar e/ou desenvolver técnicas mais eficazes para suspensao e dispersao
do grafeno multicamadas.

Avaliar o comportamento de outros solventes para suspensdo do grafeno

multicamadas.

Analise comparativa sobre a influéncia do grafeno, grafeno multicamadas e

oxido de grafeno nas propriedades mecéanicas da alumina.

Analise de propriedades térmicas e elétricas do composito alumina-grafeno

multicamadas.

Andlise microestrutural das trincas causadas pelo ensaio de tenacidade a
fratura, com intuito de investigar detalhadamente os mecanismos de propagacao de

trincas.
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