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MIRANDA, A. G. Efeito da Adicdo de Nanotubos de Carbono na Microestrutura
e Propriedades Mecéanicas do Aluminio A356. Tese de Doutorado. 123f (2024).
Universidade Estadual Paulista, Faculdade de Ciéncias, Campus de Bauru, SP.

RESUMO

Os nanocompo0sitos com matriz metalica surgem como avancos no desenvolvimento
tecnolégico, pela combinagcdo de materiais para melhorar as propriedades
mecanicas, tais como dureza, modulo de elasticidade e ductilidade. O aluminio é de
baixa densidade, boa durabilidade e alta resisténcia. Os Nanotubos de Carbono
possuem elevada resisténcia, elevada condutividade térmica e elétrica, assim como
pode ser utilizado como reforgco em matriz de aluminio A356. Os nanocompasitos de
A356 com Nanotubos de Carbono de Paredes Mdltiplas apresentam, como
propriedades mecénicas elevada resisténcia mecanica e boa ductilidade. Esta
pesquisa visa estudar o efeito da adicdo de NTC na microestrutura da matriz do
A356, suas estruturas e propriedades mecanicas. Os nanocompdsitos produzidos,
foram com 99% de A356 (Al) mais 1% de NTCPM (A2) e fundido em forno de fuséo
a gas natural, a 800 °C, por 3 h, produzindo a Amostra Al-1. A amostra Al-1 teve
nova fundicdo em mufla, a 850 °C, por 3 h, melhorando o Médulo de Elasticidade e
obtendo a amostra Al-1’, analisada por ensaios metalograficos e de tracdo em
Maquina Universal. A amostra A2-2 (A356+NTCPM), fundida com macarico, a 3000
°C, mostrou excesso de carbono e oxigénio medidos por EDS e ndo melhoraram as
propriedades mecanicas. Foram realizados ensaios de nanoindentacdo do Al e
Nanocompdésito (A356/NTCPM/TIBAI) ndo obtendo melhoras nas propriedades
mecanicas.

Palavras chaves: Aluminio A356, Nanotubos de Carbono, Nanocompdsitos.



MIRANDA, A. G. Effect of the use of carbon nanotubes on the microstructure
and mechanical properties of A356 aluminum. These have a doctorate. 123f
(2024). State University of Sdo Paulo, Faculty of Sciences, Bauru Campus, SP.

ABSTRACT

Nanocomposites with a metallic matrix appear as advances in technological
development, by combining materials to improve mechanical properties, such as
hardness, modulus of elasticity and ductility. Aluminum is of low density, good
durability and high strength. Carbon Nanotubes have high resistance, high thermal
and electrical conductivity, and can be used as reinforcement in an A356 aluminum
matrix. The A356 nanocomposites with Multi-Walled Carbon Nanotubes have high
mechanical properties and good ductility. This research aims to study the effect of
adding CNT on the microstructure of the A356 matrix, its structures and mechanical
properties. The nanocomposites produced were made with 99% A356 (Al) plus 1%
NTCPM (A2) and melted in a natural gas melting furnace, at 800 °C, for 3 h,
producing Sample Al-1. Sample Al-1 was cast again in a muffle furnace, at 850 °C,
for 3 h, improving the Modulus of Elasticity and obtaining sample Al-1', analyzed by
metallographic and tensile tests on a Universal Machine. Sample A2-2
(A356+NTCPM), melted with a torch at 3000 °C, showed excess carbon and oxygen
measured by EDS and did not improve mechanical properties. Nanoindentation tests
were carried out on A1 and Nanocomposite (A356/NTCPM/TIBAI) without obtaining
improvements in mechanical properties.

Keywords: Aluminum A356, Carbon nanotubes, Nanocomposites.
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ABREVIATURAS E SIGLAS

ABAL = Associacao Brasileira de Aluminio

ABNT = Associacao Brasileira de Normas técnicas

A356 = aluminio da Série 3XX.X (NBR 6834:2000)

Al = Aluminio

AWS = American Welding Society

C = Carbono

CAPES ;urgle?ic;rrdena(;éo de Aperfeicoamento de Pessoal de Nivel
Cl = Cloro

CNI = Confederacédo Nacional de Industria

Co = Cobalto

CPS = Centimetro por Segundo

Calcmt’Ct = Caloria por centimetro por graus Celsius

CTNano = Centro de Tecnologia em Nanomateriais e Grafeno
Cu = Cobre

DRX = Difragdo de Raios-X

EDS = Espectroscopia de Energia Dispersiva por Raios-X
EEO = Espectroscopia de Emiss&o Optica

FAPESP = Fundacéo de Amparo a Pesquisa do Estado de S&o Paulo
Fe = Ferro

FSP = Friction Stir Process

GNP = Graphene Nanoplatelets Process

GPa = Giga pascal

g = grama

gcms3 = Grama por centimetro cubico

°C = Graus Celsius

IACS = International Annealed Copper Standard

IGI = Indice Global de Inovac&o

K = Kelvin

LabP&D = Laboratério de Pesquisa e Desenvolvimento
LabMatPro = Laboratoério de Materiais e Processos

LSM = Laser Surface Melting



L/°C = Comprimento por Graus Celsius

MEV = MEV

Mg = Magnésio

Mn = Manganés

MPa = Mega pascal

MQ = microohms

mm = milimetro

NBR = Normas Brasileiras

nm = nanometro

NTC = Nanotubos de Carbono

NTCPM = Nanotubos de Carbono de Paredes Multiplas
NTCPS = Nanotubos de Carbono de Paredes Simples
O = Oxigénio

Q-m = Ohm metro

PDA = Pulse Distribution Analysis Photometry
pct = pacote

Si = Silicio

Spc = Spectro

SSM = Semi Solid Metal

SWCNT = Single-walled Carbon Nanotubes
TiBAI = Titanio Boro e Aluminio

T6 = Témpera 6

UEA = Universidade do Estado do Amazonas
UFAM = Universidade Federal do Amazonas
UFMG = Universidade Federal de Minas Gerais
UNESP = Universidade Estadual Paulista

Vv = volume

Wm-Kt = Watts por metro por Kelvin
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1. INTRODUCAO

A ciéncia e a engenharia dos materiais contribuem tanto aos conhecimentos
fundamentais cientificos relativos a estrutura interna, propriedades e processamento
de materiais, quanto a utilizagdo destes conhecimentos para aplicagcdo de materiais
transformados em produtos que sejam necessarios ao uso da sociedade (SMITH &
HASHEMI, 2012).

A maioria dos materiais utilizados em engenharia apresentam-se em trés
principais categorias: metais, polimeros e ceramicos. Estas categorias podem ser
distintas conforme sejam as suas propriedades mecanicas, elétricas e fisicas, assim
como, podem ser consideradas outras categorias conforme o processamento e a
aplicacao, tais como a dos materiais compadsitos e a dos materiais eletronicos. Neste
trabalho sdo analisados os materiais metélicos aluminios ou ligas de aluminio, os
quais sdo metais ndo ferrosos e nestes materiais metalicos também podem estar

presentes alguns elementos ndo metalicos (SMITH & HASHEMI, 2012).

1.1 Aspectos Cientificos

As ligas de aluminio apresentam em suas qualidades caracteristicas de
serem materiais leves e duraveis, devido apresentar propriedades fisico-quimicas,
em que a densidade tem o valor de 2,70 gcm3, equivalendo a 35% da densidade do
aco e 30% a do cobre, bem como, boa resisténcia mecanica ao serem combinadas
com outros tipos de elementos de liga. Possui ainda, resisténcia a corrosao, elevada
condutibilidade térmica e elétrica, o qual possibilita a realizacdo de variadas
reciclagens e amplas utilizacbes. Em face destas caracteristicas, estas ligas sao
muito procuradas no mercado nacional e internacional, tendo em vista que suas
propriedades sdo consideradas superiores a maioria das aplicacbes relativas a
outros metais. (ABAL, 2007).

As ligas de aluminio que apresentam a composicao Al-Si sdo muito utilizadas
na fundicdo de varios componentes, devido possuirem elevadas fluidez,
fundibilidade, e propriedades mecanicas. Estas ligas também sao resistentes a
corrosdo. Com estas caracteristicas, justifica-se sua procura para producdo de
componentes nas indastrias automotivas para diversas aplicagbes (FUOCO, 2017).

Em comparacado aos trés metais mais utilizados no mundo, ou seja, Aluminio,
Aco e Cobre, a Tabela 1 apresenta as caracteristicas das propriedades fisicas mais
comuns destes metais (ABAL, 2007).

17



Tabela 1. Caracteristicas dos Trés Metais mais Utilizados no Mundo.

Propriedades Fisicas mais comuns Aluminio Aco Cobre
Densidade (g cm?) 2,70 7,86 8,96
Temperatura de Fusao (°C) 660 1500 1083
Médulo de Elasticidade (GPa) 70 205 110
Coeficiente de Dilatago Térmica (°C™) 23.10° 11,7 10° 16,5.10°
Condutividade Térmica a 27°C (Wm™1K™) 237 71 397
Condutividade Elétrica (Q-m)™ 3,7.107 0,2.10° 6,0.10’

Fonte: ABAL (2007) adaptada.

De acordo com a Tabela 1, a Associacdo Brasileira de Aluminio (ABAL,
2007), refere sobre as propriedades fisicas tipicas dos trés metais mais utilizados no
mundo, em que o aluminio € um metal que apresenta em suas propriedades: a
densidade de 2,70 g/cm3, ponto de fusdo de 660°C e mdédulo de elasticidade de 70
GPa, mostrando comparativamente, que estes valores sdo mais baixos que os do
aco e os do cobre. Estas caracteristicas contribuem para compreender que o
aluminio é de baixa densidade, apresenta uma boa resisténcia mecanica, permite a
adicdo de outros elementos de liga e proporciona tratamentos térmicos mais
adequados devido a baixa temperatura de fusdo, elevado coeficiente de dilatacédo
térmica de 23x10° °C1, condutividade térmica a 300 K, no valor de 237 Wm1K1 e
condutividade elétrica de 61,0 %IACS = 3,7x10’ (Q-m)?!. Estas propriedades
justificam sua utilizagdo nas industrias do ramo de engenharias, principalmente em
producdes nos setores de transportes e construcdes civis (ABAL, 2007).

O IACS (International Annealed Copper Standard) refere ao Padrao
Internacional de Cobre Recozido, que serve para comparar o valor do cobre (100%
IACS) com o valor do aluminio em estudo da Norma Internacional do Cobre
Recozido, adotada pelo Instituto Americano de Engenheiros Elétricos, que
elaboraram tabelas para coeficiente de temperatura, em 1910, com a concordancia
do comité da Comissao de Padrdes Internacionais dos Estados Unidos (STRATTON,
1912, p.10-12).
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De acordo com Stratton (1912, p.12), devido a utilizagdo comercial do
aluminio como condutor elétrico, a pesquisa realizada com o aluminio comercial da
América, passou a ter importancia como valor de condutividade média. Conforme os
dados da Tabela 2, pode-se destacar alguns valores importantes para o comércio,
ou seja, a resistividade do aluminio de 2,83x10® Q'm e a densidade de 2,70 g cm3,
considerados como bons valores médios para aluminio trefilado comercial, sobre as
propriedades fisicas do aluminio pelo IACS, considerando a temperatura ambiente
de 293 K (20 °C).

Tabela 2. Propriedades Fisicas do Aluminio pelo IACS.

Propriedades Fisicas pelo IACS Aluminio
Condutividade percentual maxima (%) 200,7
Resistividade de volume (Q-m) a 20 °C 2,83.108
Condutividade Elétrica (%) 61,0
Densidade (g cm™?) 2,70

Fonte: Stratton (1912, p.12) adaptada.

O aluminio e as ligas de aluminio que podem ser submetidos a fundicao,
conforme a Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT), NBR 6834, séo
classificados por sistemas numéricos de quatro digitos, em que o primeiro, indica um
grupo de ligas: - o grupo do aluminio ndo ligado apresenta o minimo de 99,00% de
pureza, sendo identificado pela série 1XX.X; - o grupo das ligas de aluminio que
estdo agrupadas conforme o elemento de liga principal com cobre, é indicado por
2XX.X; - 0 grupo contendo silicio junto com cobre ou magnésio ou ambos, é indicado
por 3XX.X; - o grupo contendo silicio, € indicado por 4XX.X; - 0o grupo contendo
magnésio, € indicado por 5XX.X; - 0 grupo contendo zinco, é indicado por 7XX.X; - 0
grupo contendo estanho, é indicado por 8XX.X; — 0 grupo com outros elementos, é
indicado pela série 9XX.X; e — 0 grupo da série ndo utilizada, é indicado por 6XX.X.
Como se observa, depois do digito numérico, tém os dois digitos seguintes (XX)
para a identificacdo da pureza do aluminio, sendo também, os que identificam a liga
ou a pureza do aluminio que néo é ligado. O ultimo digito separado por um ponto,
serve para indicar a forma do produto como: (a) XXX.0 - Pecas fundidas; (b) XXX.1 —
Lingotes; e (c) XXX.2 — Lingotes cuja composi¢do quimica difere dos limites
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estabelecidos para lingotes XXX.1 (ABNT, 2007).

Conforme informacdes da Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT,
2007), a classificacdo por sistemas numeéricos de quatro digitos, permite identificar o
grupo com a série a que pertence o aluminio da série 3XX.X, em estudo neste
trabalho, por apresentar em sua composicdo quimica o elemento principal de liga
gue é o silicio e outros elementos como magnésio ou cobre. A série também
proporciona nos casos de fundicbes, melhoria pela adicdo de elementos de liga,
podendo compreender uma faixa de 99% de produtos fundidos. Em sua composi¢cao
de liga Al-Si, este chega a 12% em peso de Si, com um ponto de fusé&o no valor de
570 °C. As propriedades mecanicas e de fundicdo desta série, quando aplicada,
permite variados tipos de elementos que podem estar presentes na microestrutura.
As ligas da série 3XX.X em aplica¢c6es sdo muito utilizadas em fundicao (FERDIAN
& LACAZE, 2014).

A liga de aluminio A356 apresenta como elementos principais o Al-Si, sendo
muito utilizada na indulstria automobilistica e aeronautica por apresentar boas
propriedades mecanicas. Para melhoria das propriedades mecanicas da liga de
A356, pode-se fazer uso do refino de grdo através de fundigbes. A aplicacdo de
inoculantes, adequadamente, pode contribuir para refinar o grdo, modificar os pontos
eutéticos e melhorar a ductilidade do material. Um exemplo de inoculante que pode
ser usado é TiBAI (Titanio, Boro e Aluminio) que age como nucleante (SILVA, 2016).

A liga de aluminio A356 € uma classe de aluminios que possui elementos Al-
Si-Mg, com aplicacdes em industrias aeroespacial e automotiva, apresentando
propriedades de boa moldabilidade, boa resisténcia a corrosdo e boa relacao entre
resisténcia/peso, contribuindo para uma alta demanda no mercado econémico. Em
suas caracteristicas microestruturais possui excelentes propriedades mecanicas e
na microestrutura do A356 depois de fundida, apresenta estrutura dendritica
grosseira, porosa, com a fase de Si distribuida com pouca uniformidade. Na
realizacdo de processos que modifiguem sua microestrutura, deve ser feita com uma
selecdo ou escolha para que os elementos de liga sejam adequados na sua matriz
contribuindo para que os parametros do processo sejam otimizados. Na adicao de
materiais para compdsitos em sua liga, proporcionara um melhor desempenho
mecanico e tribolégico. Um ponto importante da liga de A356 para variadas
aplicacdoes é a baixa resisténcia ao desgaste, devido a sua alta dureza. Pode-se
acrescentar um reforco sobre a superficie de forma dispersa, para se obter uma
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camada mais uniforme, ao passo que, ao se aplicar uma alta abrasividade
proporcionara a obtencdo de um reforco na fase de resisténcia a abrasao
(MANOCHEHRIAN et al, 2019).

Neste trabalho, a liga € baseada em aluminio com menores propor¢des de
outros elementos. Para compreender o comportamento deste material é necessario
saber os estados fisicos que podem estar presentes nele, a saber: estados sélido,
liguido ou gasoso, analisando conforme a existéncia de um material puro. Neste
sentido, pode-se verificar a fase envolvida, ou seja, fase que € definida como uma
porcdo qualquer diante de todo o material, de um sistema fisico e homogéneo, no
seu interior e limitado pela superficie ao entorno do material. Pelas definicdes
citadas deve-se fazer estudos cientificos, baseados nas fases da agua, devido as
trés fases conhecidas: liquido (dgua), Sélido (gelo) e vapor, pois as caracteristicas
de uma fase s&o: 1) mesma estrutura ou arranjo atdmico por toda parte; 2)
aproximadamente a mesma composicdo e propriedades por toda parte; e 3)
interface definida entre a fase e quaisquer fases circundantes ou adjacentes
(ASKELAND & WRIGTH, 2019, p.350).

Figura 1. Microestruturas eutéticas tipicas: (a) placas de silicio em forma de
agulhas no aluminio-silicio eutético (100x), e (b) hastes de silicio
arredondadas no eutético de aluminio-silicio modificado (100x).
Fonte: Askeland and Wrigth (2019, p.362).

A porcao de silicio do eutético cresce como placas finas e planas na forma de

agulhas como se observa na Figura 1(a). As plaquetas de silicio em forma
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guebradica passam a concentrar tensdes, diminuindo a ductilidade e a tenacidade. A
microestrutura eutética em ligas de aluminio-silicio se altera por meio de um
processo conhecido como modificagcdo, o qual contribui para o crescimento da fase
de silicio, de forma muito fina e interconectada as hastes entre os dendritos de
aluminio, na Figura 1(b), contribuindo para melhorar a resisténcia a tracdo e o
percentual de alongamento do metal. Se observados em duas dimensoes, o silicio
modificado pode se apresentar como um composto em forma de mindsculas
particulas (hastes) arredondadas (ASKELAND & WRIGTH, 2019, p.362).

A liga de Aluminio, Al-Si-Mg, de composicdo quimica 92,7%Al, 7%Si e
0,3%Mg, pode apresentar um diagrama de fase binario do tipo AI-Si, que
corresponde a liga de aluminio A356, conforme mostra a Figura 2 (ABDULWAHAB

et al, 2013).

Em % Si
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Figura 2. Diagrama de Fase Binaria do tipo Al-Si, da Liga de Al-Si7%-Mg0,3%.
Fonte: Abdulwahab et al (2013).

A Figura 2 mostra o diagrama da fase binaria de AI-Si, em que as
temperaturas estdo em Kelvin (K) e Graus Fahrenheit (°F), as quais podem ser
transformadas em Graus Celsius (°C) através das equac0es, respectivas, de °C=K-
273,15 e °C=[(°F-32)+9/5], desta forma se no diagrama a temperatura no ponto
eutético for de 577°C, os calculos das temperaturas em K e °F, equivalerdo a
850,15K e 1006,6°F, respectivamente.
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Pelas razdes citadas, neste trabalho sédo analisadas as ligas de aluminio da
série A356 (Al-Si-Mg), que podem ser usadas tanto para as pesquisas tecnolégicas
e industrias de engenharias de metais ndo ferrosos, quanto nas industrias
automotivas e aeroespaciais, em componentes de manufatura, devido suas boas
propriedades fisicas e mecéanicas (OLIVEIRA & ROCHA, 2014).

1.2 Aspectos Econdmicos

Existem muitos beneficios para a economia no mercado industrial com a
utilizacdo de aluminios e suas ligas, que outrora, desde a Segunda Guerra Mundial
vinha sendo aplicado nos setores de aviacdo, construcdo naval e industrias
automotivas. No mercado industrial atual, estes metais vém se desenvolvendo,
devido a procura dentro dos aspectos de urbanizacéo e industrializacdo, em que se
considera a comercializagédo destes, crescendo mais do que o aco (mais pesado),
especificamente, na industria automobilistica (LIM et al, 2017).

Considerando os aspectos econdémicos, 0os aluminios e suas ligas tém sido
utilizados com mais frequéncia do que o cobre na area de engenharia elétrica. As
vantagens do aluminio e suas ligas, estdo relacionadas com a densidade, a
resisténcia a corrosdo, a natureza nao-magnética, o ponto de fusdo mais baixo, o
coeficiente de expansdo mais elevado e melhor condutividade térmica e elétrica,
bem como a ductilidade, em relagéo ao ago (LIM et al, 2017).

A densidade do aluminio e suas ligas sendo de aproximadamente um terco
em relacdo ao agco ou ao cobre, contribui para aplicagbes comerciais e ampla
disponibilidade no mercado econédmico. Um dos fatores principais e relevantes para
sua comercializacdo é a relacdo resisténcia-peso de sua estrutura, que contribui
para uma carga util maior, economia de combustivel em veiculos automotores e
aplicagOes para o setor industrial de transportes (ALAM & ANSARI, 2017).

Os compositos de matriz metalica de A356 sdo muito utilizados em motores
de aeronaves, estruturas aéreas e trens de pouso, mostrando que estas ligas de
aluminio sdo aplicadas na aeronautica, devido ser mais resistentes a corroséo e a
fluéncia, pois a elevada resisténcia e rigidez especificas, combinadas a facilidade de
sua fabricacdo sao escolhas importantes que levam a aplicacbes espaciais.
Contudo, sua aplicacdo tem sido explorada também na industria automobilistica.
Existem utilizacdes tipicas, como pecas de bombas para avides, caixas de
transmissao para automoveis, acessorios e pecas de controle para avides, blocos de
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cilindros arrefecidos a agua, dentre outras aplicagdes. Desta forma, observa-se que
as ligas de A356 tém sua principal aplicacdo na fabricacdo de aeronaves e de
automoveis, devido as caracteristicas de resisténcia e peso, pois na resisténcia a
tracdo e, na especificidade de rigidez, estas ligas apresentam superioridade em
relacdo as demais. Por possuirem baixo peso em veiculos e aeronaves, as ligas de
A356, contribuem para os aspectos econdmicos do consumo de combustivel
(DWIVEDI et al, 2014).

A utilizacédo de ligas de aluminio em componentes de veiculos automotores,
construidos com materiais mais leves, proporciona economia de combustivel e em
suas propriedades mecéanicas, contribuem para minimizar o peso e o movimento dos
veiculos. Outro aspecto na reducdo do peso de um veiculo esta relacionado com a
manufatura das rodas de liga leve, ao utilizarem ligas de A356 (Al-Si-Mg),
principalmente, pelas industrias brasileiras (ELIAS, 2020).

Em relacédo ao aluminio, o relatério de “Competitividade Brasil”, 2018-2019, da
Confederacdo Nacional de Industria (CNI), mostra que o Brasil ocupa a 172 posicéao,
a frente da Argentina e atras do Chile, México, Coldmbia e Peru, mas liderados pela
Coreia do Sul no ranking de competitividade em estudo entre dezoito paises. No
indice Global de Inovacdo (IGI) em 2018, subiu da 692 para a 642 posicdo em
inovacdo na América Latina desde 2014, entre 126 paises, em que na lideranca esta
o Chile. Mostrando que embora tenha havido uma conquista brasileira, ainda precisa
melhorar nas inovacdes tecnoldgicas em relagéo aos outros paises (HORVATH et al,
2019).

As ligas de aluminio A356 sdo muito utilizadas na industria brasileira, do Polo
Industrial de Manaus, Amazonas, pois estas ligas contribuem para a producéo de
componentes de motocicletas, por meio de processos de fundicdo e de tratamentos
térmicos, em que as ligas de Al-Si sdo essenciais nas fundi¢des, devido apresentar
elevada fluidez, baixa concentracdo nos fundidos, alta resisténcia a corrosédo, boa
soldabilidade, facil brasagem e baixo coeficiente de expansdo térmica. Os
tratamentos térmicos podem ser realizados por T6, ou seja, tratamentos térmicos
realizados por solubilizacdo e envelhecimento artificial sobre a microestrutura,
iniciando-se com a solubilizagdo a 530 °C por 6 h, precipitadas e seguido do
tratamento térmico de envelhecimento que ocorre a temperatura de 180 °C por 6 h.
Apobs os respectivos tratamentos, pode-se verificar os seus aspectos mecanicos e 0s
microestruturais das ligas (LIMA et al, 2020).
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1.3 Aspectos Tecnoldgicos

Nos aspectos tecnolégicos, as pesquisas cientificas apresentam a
nanotecnologia como um novo despertar em inovagdes que procuram atingir
desejado controle dos materiais em nivel atdmico e molecular diante da utilizacdo de
processos industriais. Desta forma, as pesquisas trazem novas tecnologias de
materiais nanomeétricos, em virtude da utilizacdo de novas técnicas de
caracterizacdo que vao sendo projetadas e implementadas a longo tempo. Estas
nanotecnologias tém o objetivo de obter materiais compdsitos mais resistentes e
duradouros. A producdo de materiais hanocompdésitos de ligas de aluminio e NTC,
tais como fabricacdo de matriz hipoeutética de Al-2%Ni e NTC, contribui para um
controle de morfologias que sejam apropriadas para sua aplicacdo, tais como a
sintese e 0 processamento que proporcionem qualidade dos materiais compadsitos
produzidos. As pesquisas mostram que um aluminio influenciado pela adicdo de
NTC, em sua formacdo de nanocompositos e submetido a tracdo, apresenta uma
matriz com uma resisténcia a tracao mais elevada (NASCIMENTO et al, 2016).

As ligas de aluminio contendo AI-Si tém sido muito utilizadas no setor
industrial, principalmente na producdo de componentes (pec¢as) usados na
construcdo de veiculos automobilisticos (HASKEL et al, 2015).

Na industria automotiva o aluminio e suas ligas em algumas séries, utiliza a
liga de A356, por ser mais conhecida e apresentar em sua composi¢cédo 7% de seu
peso em Si e 0,3% em Mg (Al7SiMg). Nos aspectos tecnoldgicos relativos a fundigédo
a baixa presséo, deve-se ter cuidados para se obter pecas de boa qualidade e sem
defeitos, utilizando a temperatura e a composicdo quimica adequadas, para o
derretimento na fundicdo, obedecendo as solicitacdes relativas a limite de
temperatura especifica do molde, niveis de pressdo e tempos de otimizagdo, assim
como, as operagOes de desgaseificacdo (ERZI et al, 2019).

Em uma analise investigativa dos efeitos de tratamentos térmicos por
solubilizacéo, seguido de envelhecimento artificial na microestrutura da liga A356,
com amostras fundidas em diferentes percentuais de Magnésio, a 0,28%, 0,38% e
1%, os melhores resultados de solubilizacdo aconteceram quando submetido a
temperatura de 540°C, pelo tempo de 10 h, sendo observados na matriz da liga, que
variando os tempos e temperaturas de envelhecimento, houve aumento da dureza
ao se elevar a temperatura de envelhecimento por tempos maiores (SEGUNDO et
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al, 2015, p.939).

O processo de fundicdo das ligas de aluminio A356 tem sido um método
muito confiavel, com vantagens em relacdo a outros processos que podem ser nos
estados liquido ou sélido. Principalmente, para a industria automotiva, que pode
trabalhar com ligas de aluminio a base de Mg e Cu. Pode-se aplicar o método de
refundicdo das ligas de aluminio A356, em aplicacdes industriais, em que se obtera
pelo tratamento térmico, comportamentos coerentes a fratura, ao desgaste a
melhoria da microestrutura, proporcionando boa qualidade dos moldes, devido ter
volume de Al-Si-eutético elevado, e com boa fluidez e moldabilidade (SILVABALAN
&THANGADURAI, 2018).

1.4 Diferencial deste Trabalho Cientifico

Este trabalho de pesquisa estuda o efeito da adicdo de Nanotubos de carbono
na microestrutura e propriedades mecéanicas na matriz da liga de aluminio A356 para
producdo de nanocompdsitos e em pesquisas realizadas pela literatura, ndo foram
observadas publicacbes que trabalharam com a fundicdo desta classe de aluminio,
nos ultimos nove anos, adicionando percentuais de NTCPM a frio no fundido com
homogeneizacdo, através de bastdo de aco de 500 x ®10mm, para se obter
nanocompoésitos proporcionando boa distribuicdo, boa estrutura metalica e alta
resisténcia, usando os métodos de fundicdes com forno de fusdo a gas natural,
macarico e mufla, contudo alguns artigos trataram da composi¢cdo de A356 com
incorporagcdo de NTC, como € o caso do trabalho de pesquisa de Dias et al (2016)
por onde se realiza uma analise microestrutural de nanocompdsitos de matriz
metalica de aluminio reforcada com 2% de NTC, ao utilizarem barra de aluminio
(sem definicdo da classe) e realizarem uma usinagem por meio de torno mecanico,
extraindo cavacos e posterior mistura com o p6 de NTC, na propor¢do de 2% em
massa, formando uma mistura que foi transferida para um molde de ferro fundido e
submetido a alta temperatura de fusdo, em um forno mufla.

Depois do Nanocompdsito A356/NTC ter sido caracterizado por Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV), os resultados mostraram que na microscopia da
estrutura houve a formacdo dos graos na matriz com regides vazias, preenchidas
com NTC, por falta de intera¢do atdmica entre atomos dos cavacos do aluminio, os
guais consideram como defeitos causados por uma mistura ndo homogénea durante

a fundicdo no forno mufla. Desta forma as referidas regides nao apresentam
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melhoria da resisténcia mecéanica, porque parte dos NTC ndo se misturaram e
ficaram fora da matriz metalica, mas apenas na interface dos cavacos. Quando se
caracterizou uma dada regido por mapeamento em EDS, observou-se NTC
comportados numa estrutura no interior da matriz metélica, comparados a imagem
da estrutura de compoésito de matriz epoxi reforcada com fibras de vidro, em
tamanho nanométrico e emaranhados na matriz do aluminio, em que consideraram
gue a regido analisada apresentava possivel resisténcia mecanica em virtude dos
NTC se distribuirem na matriz (DIAS et al, 2016).

Outro trabalho utilizando compdsitos com matriz metalica reforcado com
nanomicrohibrido foi pesquisado no ano de 2017, na determinacdo das propriedades
de nanocompadsitos com ligas de A356, reforcados com NTC multifoliados e de fibras
curtas de alumina (Al203sf) com volumes de 10%, 15% e 20% e NTCPM a 1%, 2% e
3%, produzidas em pré-formas hibridas e infiltradas com liga de A356. Com a
utilizacao de até 2% em massa de NTCPM na matriz do aluminio, dos compdsitos de
matriz metdlica hibrida, obteve-se melhoria nas propriedades mecéanicas de dureza e
de resisténcia a tracdo. A explicacao se deve a combinacdo de NTCPM com Al20ssf,
ao melhorar a carga compartiihada entre as fiboras e a matriz do aluminio,
possibilitando melhor resisténcia aos movimentos dos deslocamentos pela
combinacdo dos NTCPM, também conhecido como de multicamadas. Estas
propriedades mecanicas tiveram a contribuicdo do método de medicdo de rigidez
continua, porque permitiu a avaliacdo das propriedades mecéanicas dos compaositos,
apresentando resultados de influéncia dos NTCPM nas referidas propriedades em
escala no valor de nano (10°) de forma destacada, ou seja, satisfatéria (BABU et al,
2017).

Um trabalho comparativo, referente a uma nova proposta de melhoria das
propriedades mecanicas e elétricas de fios condutores de ligas de aluminio 6101
trefilado, foi apresentado em 2015, incorporando NTC na liga do aluminio, por meio
de ataque quimico acido, seguido de tratamento térmico por solubilizacdo na
Amostragem 1, a 480 °C, por 120 min. em todas as amostras, témpera a 23 °C e
envelhecimento artificial a 170 °C por 120 min. Na amostragem 2, os fios foram
solubilizados a 550 °C por 180 min. em todas as amostras, témpera a 23 °C e
envelhecimento a 180 °C por 180 min. Para entender melhor, a amostragem 1 foi
depositada em trés barcas, de 1, 3 e 6 e a amostragem 2 foi depositada em trés
barcas, de 2, 4 e 6, e as barcas eram de aco. Entdo, as barcas de 1 e 2 receberam
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pé de grafite e as barcas de 2 e 3 receberam NTC mais uma camada de pé de
grafite sobre a superficie de contato com NTC (RODRIGUES, 2015, p.22).

Conforme citacdo de Rodrigues (2015, p.22), os fios comercializados foram
da série A6000 (Al/Mg/Si) e NTC produzidos por CVD, em que durante as anélises
foram constatados que pela composi¢cdo quimica, tratava-se de Al 6101. Foram
ainda utilizados poés de grafite, com dimens6es menores que 150 um. Os fios
utilizados foram em duas amostragens de NTC incorporados na matriz metélica do
A6101, ou seja, fio NTC1 amostragem 1 e fio NTC2 amostragem 2. As pesquisas
mostraram, pelas microscopias de espectroscopia RAMAN e MEV, que os NTC
foram incorporados com interacdo forte na matriz metalica, mas houve disperséo
heterogénea de NTC na superficie do fio. Na realizacdo do ensaio de tracdo do fio
de Al 6101 incorporado com NTC, obtiveram-se resultados de resisténcia a tragéo
melhores que as propriedades apresentadas aos fios de liga de aluminio sem o
NTC. Os resultados mostraram que houve desempenho nas propriedades
mecanicas do fio incorporado com NTC e reducédo na resistividade elétrica dos fios
da liga de aluminio, assim como, houve aumento de resisténcia no ensaio de tragédo
dos corpos de prova, referentes a amostragem 2 comparada a amostragem 1,
devido permanecerem em tempo mais longo a temperatura de solubilizacdo. Este
estudo contribuiu para mostrar que houve melhoria no desempenho mecanico e
elétrico dos fios incorporados pela aplicagcdo do ataque quimico por tempo mais
longo, permitindo aumentar a area superficial do fio que adsorveu as nanoparticulas
na superficie de matriz metdlica. Os dados mostraram que nas amostras
incorporadas com NTC, amostragem 1, apresentou resultados de resisténcia a
tracdo de 221 MPa em relacdo a amostragem 2 que foi de 259 MPa, que em
percentuais foram, respectivamente, de 22,77% e 26,96%. E em relacdo aos fios
sem NTC, as Amostragens 1 e 2 com NTC apresentaram diminui¢cdes respectivas de
12,07% e 13,7% para resistividade elétrica (RODRIGUES, 2015, p.48)

Em 2014, uma pesquisa utilizando matriz de fibras curtas e reforcos hibridos
em pré-formas de NTC/AI2Os de paredes mudltiplas, procurou obter melhorias na
microestrutura e na dispersdao dos NTC na matriz, pelo método de infiltracéao,
seguido de extrusdo, teve o objetivo de avaliar as alteragbes nas propriedades
mecanicas e observar o aumento da pressdo de extrusdo dos compdésitos hibridos.
Nesta pesquisa ndo se observou a classe do aluminio (KIM et al, 2014).

Com relacdo a patentes que possam apresentar semelhancas a pesquisa
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deste trabalho, ndo foram observadas nos ultimos nove anos com 0S mMesmMos
métodos e ensaios adotados, devido as diferenciadas classes de ligas de aluminio e
de aplicacbes dos meétodos, tais como observado no trabalho de “Fabricagcdo de
composito de matriz de liga de aluminio A356 com reforcos hibridos de NTC/Al203”,
em que os autores utilizaram a matriz de fibras curtas a base de pré-forma para
facilitar a dispersdo dos NTC na matriz da liga, devido a dificuldade dos NTC
dispersarem nos fundidos pela molhabilidade baixa, entdo usaram refor¢o hibrido na
dispersdo e compressdo a alta temperatura na avaliagdo das propriedades
mecéanicas (KIM et al, 2013).
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1. OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral
Estudar o efeito da adicdo de Nanotubos de Carbono (NTC) na microestrutura
e propriedades mecéanicas do aluminio A356 para producdo de nhanocompdsitos.

2.2 Objetivos Especificos

v Fundir o A356 em barra (A1) com NTCPM (A2) denominado Al-1;

v Realizar nova fundicdo de Al1-1 denominado A1-1’;

v Usinar e cortar A1-1’, preparar dois Corpos de Provas (CP) e trés amostras
em baquelites para analise metalografica,

v Analisar a composicao quimica de Al e A1-1’ por EEO;

v Fundir o A356 em cavacos (A3) com NTCPM (A2) denominado A2-2 e
obter um CP;

v' Examinar a morfologia das superficies usando MEV e MO;

v Analisar a composicao quimica das amostras por EDS e EEO;

v' Estudar a estrutura cristalina usando DRX;

v Realizar Ensaios de Tragdo na Maquina Universal dos dois CP;

v Realizar ensaios de nanoindentacdo das amostras e obter as propriedades
mecanicas como dureza;

v Relacionar as propriedades medidas com a estrutura e composicao

guimica dos materiais.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Aluminio — Al

O aluminio é o terceiro elemento mais abundante na crosta terrestre. Sua
cronologia mostra que, mesmo nas civilizagbes mais antigas, o metal dava um tom
de modernidade e sofisticacdo aos mais diferentes artefatos. Ndo obstante, durante
seus primeiros usos nada se sabia sobre o metal, jA que o aluminio s6 passou a ser

comercializado ha aproximadamente 150 anos (ABAL, 2007).

3.2 As Propriedades do Aluminio

Nas caracteristicas do aluminio e suas ligas podem ser observados que a sua
densidade é de 2,7 g cm=3, valor que é inferior a densidade do aco de 7,9 g cm=.
Contudo, o aluminio possui condutividades elétrica e térmica elevadas, destacando
ainda, a sua resisténcia a corrosao para certos ambientes. Grande parte das ligas de
aluminio pode ser formada devido a ductilidade alta, mesmo em baixas
temperaturas. O ponto de fusdo do aluminio, considerado como de baixa
temperatura € de 600 °C, entretanto pode-se restringir a uma maxima temperatura
de seu uso (CALLISTER & RETHWISCH, 2013, p.425).

O desenvolvimento das ligas de aluminio com alta resisténcia térmica também
€ prioridade no direcionamento estratégico das atividades de pesquisa e
desenvolvimento, para que os requisitos mencionados sejam atendidos no futuro. A
matriz da microestrutura do material também € decisiva para o0 alcance das
propriedades mecanicas. Desta forma, por exemplo, o processo de fundicdo tem um
papel decisivo, ja que ele determina o grau de finura e a homogeneidade da
microestrutura, assim como o da porosidade. A microestrutura da liga de aluminio,
como exemplo, obtida por meio de fundicdo deve alcancar as propriedades
desejadas via tratamento térmico (GROSHEL et al, 2010).

A adicdo de nanotubos de carbono na matriz metalica do aluminio € uma
forma de aumentar a resisténcia do material, além de terem peso especifico baixo,
em relacdo a outros metais usados nas industrias, sdo atraentes para construcdes
mecanicas, podendo ser combinados na forma de compdsitos, em ligas ou matriz
metalica. Os NTC quando aplicados na matriz metalica do aluminio, proporciona a
absorcéo parcial de um esforco mecéanico a matriz, contribuindo para o aumento da
resisténcia mecanica e melhorando suas propriedades nas ligas (DIAS et al, 2016).
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3.3 Aluminio e Suas Aplicacdes

As demandas de aluminio utilizadas na producao industrial sdo desenvolvidas
conforme as propriedades de novas formas e facilidades na adequagédo das
estruturas das pecas a serem aplicadas pelas industrias das &reas civil, automotiva e
aeronautica, de maneira que as ligas de aluminio proporcionem uma variedade de
utilidades devido as caracteristicas que este metal possui, as quais sdo as de
densidade baixa e condutividades elétrica e térmica elevadas (KVACKAJ et al,
2011).

Conforme Shackelford (2008, p.264), as ligas de aluminio sdo muito
conhecidas pelas suas caracteristicas, destacando-as como atraentes, considerando
pontos importantes como a condutividade elétrica, facil fabricacdo e aparéncia,
contribuindo para a producdo mundial. Vale lembrar que nas décadas de 1960 a
1970 a producdo de aluminio dobrou, entretanto, entre 1980 e 1990, quando o0s
materiais ceramicos, poliméricos e compdsitos comecaram a se destacar
concorrentemente, no mercado mundial, a demanda de aluminio e outros metais
diminuiu. Mas, devido as caracteristicas apresentadas do aluminio, a sua
importancia aumentou em funcdo da baixa densidade em comparacao outros tipos
de metais e 0s ndo metais, pois as industrias que se destacaram na producdo com a
utilizagéo de ligas de aluminio foram a automobilistica e a aeronautica. Visto que o
minério para a produgcdo de aluminio € elevado, correspondendo a 8% da crosta
terrestre, assim como este metal pode ser reciclado.

Segundo Gorni (2006), na América do Norte sao utilizados, em média, 145 kg
de aluminio por carro ou caminhdo produzido, 16% mais do que em 2002, ano em
gue a Ultima pesquisa deste tipo foi realizada. A maior parte é empregada na
producao de blocos de motor e cabecotes de cilindro.

Conforme ABAL (2019) o desempenho em relacdo aos setores de aluminio, a
partir de 2018, teve aumento do seu consumo na industria brasileira, assim como
sua producdo. O consumo do aluminio brasileiro aumentou, comparando o ano de
2018 com o de 2017, onde em 2018 o consumo do aluminio teve um crescimento na
faixa de 10%, que esteve relacionado a propor¢cédo de 1.383.000 toneladas, pelo
destaque dos setores de embalagens com 14%, de transportes com 12% e de
eletricidade com 11%.

A produgéo nacional do aluminio priméario, em 2018, teve um valor de 659.000
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toneladas, equivalente a uma reducgéao de 17% em relagéo a produgcao em 2017 de
801.700 ton. O problema néo foi a falta de aluminio, mas em uma das fabricas de
alumina mundial, a Alunorte, da cidade de Barcarena, no Para, que apresentou

metade da capacidade operacional no comec¢o de 2018 (ABAL, 2019).

3.4 Nanotubos de Carbono — NTC

Compreender os Nanotubos de Carbono é primeiramente conhecer sua
origem, sabendo-se que sua descoberta vem desde as civiliza¢cées antigas da pré-
histéria, em que o carbono no estado sdlido era utilizado. Atualmente, se utiliza o
carbono em variadas composicfes de propriedades, que contribuem para sua
importancia em muitas areas comerciais, principalmente as de tecnologias de ponta.
As formas alotrépicas do carbono conhecidas sdo as de diamante e de grafite, tendo
ainda a que se apresenta no estado amorfo. Com relacdo ao seu grupo na area de
materiais, o carbono ndo se enquadra como metais, ceramicos ou polimeros,
entretanto, na forma de grafite, em alguns casos pode estar dentro de classificacdes
como ceramicos, devido a sua concentracdo nas estruturas de diamantes e de
grafites (CALLISTER & RETHWISCH, 2013, p.481).

Os estudos e pesquisas sobre sinteses das estruturas moleculares do
carbono, especialmente, nas formas de Ceo (carbono 60) e fulerenos sintéticos, que
originaram o tema Microtubulos helicoidais de carbono grafitico, segundo lijima
(1991), estimulou um grande interesse em pesquisas relacionadas a estruturas de
folhas de carbono grafitico. Em seu relato, refere que havia preparado um novo tipo
de estrutura fina de carbono em tubos e na forma de agulha, que compreendia em
cada uma tubos coaxiais de folhas grafiticas, observando-se que o menor tubo era
de 2,2 nm de diametro, sendo o tubo mais interno para uma das agulhas. A
producdo destes tubos em forma de agulhas foi realizada pelo método de
evaporacao por descarga de arco, da mesma forma que se utilizou para a sintese de
fulereno, em que se observou o crescimento das agulhas na extremidade do
eletrodo negativo durante a descarga do arco. Ao utilizar a MEV observou-se cada
agulha com tubos coaxiais de folhas de grafite na quantidade de 2 a 50, sendo que
em cada uma mostrava disposi¢ao helicoidal, de hexagonos de atomos de carbono,
ao redor do eixo da agulha. Dentro de uma unica agulha o passo da disposi¢ao
helicoidal variava de agulha para agulha e de tubo para tubo, compreendendo que o
processo de crescimento estava sendo influenciado pela estrutura helicoidal. Com
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estes estudos, analisou-se que a formacao das agulhas teve variagcdo de dezenas
de nanbmetros de diametro, considerando que as estruturas do carbono

acontecessem em escalas maiores em relagdo a dos fulerenos (I1JIMA, 1991).

3.5 As Propriedades dos NTC

Os nanocarbonos sdo uma classe de materiais descobertos recentemente,
por apresentarem propriedades diferentes de outras classes de carbonos. Nesta
classe de materiais de carbono sdo destacados trés nanocarbonos, ou seja, 0S
fulerenos, nanotubos de carbono e grafeno. Para as dimensdes dos nanocarbonos,
utiliza-se o prefixo “nano” que refere ao tamanho de cada particula com valores
inferiores a 100 nanémetros (CALLISTER & RETHWISCH, 2013, p.522).

Dentre os trés nanocarbonos existentes, ou seja, os fulerenos, os nanotubos
de carbono e o grafeno, existe um que possui uma Unica molécula que compde
milhdes de &tomos e seu comprimento estd numa faixa de milhares de vezes maior
gue seu diametro, chamados de Nanotubos de Carbono (NTC), que podem ser de
camadas simples (NTCPS) ou de camadas multiplas (NTCPM) que apresentam
cilindros concéntricos, sendo muito resistentes e rigidos, bem como ducteis. Os
Nanotubos de paredes simples, apresentam limites de resisténcia a tracdo na faixa
de 13 a 53 GPa, os quais sdo limites com ordem de grandeza acima das fibras de
carbono (entre 2 a 6 GPa). Com relacdo ao seu modulo de elasticidade o valor
chega a ordem de 1TPa = 10° GPa, com deformagdes de fratura em cerca de 5% e
20% e as densidades séo baixas. Podem ser utilizados em aplicacdes estruturais.
Tem comportamento elétrico como metal ou semicondutor (CALLISTER &
RETHWISCH, 2013, p.524).

Como forma de entender o que refere a formacdo de materiais ducteis, a
ductilidade é uma propriedade mecéanica, em que se mede o grau de deformacéo
plastica até a sua fratura. Quando um metal € submetido a tensédo-deformacao para
medir o grau de ductilidade em AB’C’, mostrado na Figura 3, sofre uma deformacéo
plastica baixa se estendendo até o momento de sua fratura, denominado fragil, em
ABC. Quando submetido a este comportamento, a ductilidade pode expressar uma
guantidade tanto de alongamento percentual quanto de uma reducéo percentual na
area especifica analisada, ou seja, o alongamento percentual (%AL) o qual é a
porcentagem de deformacado plastica na fratura, area AB’C’ na Figura 3,
(CALLISTER & RETHWISCH, 2018, p.211-212).
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Figura 3. Representacfes esquematicas do comportamento
tensdo-deformacao em tragao para metais frageis e dlcteis
carregados até a fratura.

Fonte: CALLISTER & RETHWISCH (2018, p.212)

O Carbono apresenta formas alotropicas que podem ser observadas na

Figura 4, como representacdes mais comuns de sua existéncia (OLIVEIRA, 2009):

TRFEEEEV e
"§§§§§§%m

SO E ﬁo“
08 6

Grafite

Nanotubo de carbono C (@

Figura 4. Representacdo das formas alotrépicas mais comuns
do carbono. 3
Fonte: TERRA & MAGALHAES (2023)

No Universo é o quarto elemento em maior quantidade, tendo em vista que
existem os elementos hidrogénio, hélio e oxigénio, que sdo mais abundantes do que
ele. No planeta Terra (crosta terrestre) o carbono € o décimo sétimo elemento em
abundancia, podendo formar vérias moléculas (TERRA & MAGALHAES, 2023).

As primeiras estruturas de carbono formadas foram a grafita e o diamante
como estruturas elementares do carbono. O carbono pode se ligar em diferentes
formas alotropicas na criagdo de estruturas com propriedades diferentes, como se
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observa na Figura 4, que apresenta como exemplo, o grafite, o diamante, os
fulerenos (Ceo € C70), 0 carbono Amorfo e o nanotubo de carbono. As ligacdes
guimicas se devem ao atomo de carbono apresentar configuragdo eletrénica 1s? 2s?
2p?, e seus orbitais 2sp misturam-se formando orbitais hibridos: sp?, sp? e sp®
(OLIVEIRA, 2009, p.4).

Os NTC podem ser utilizados em aplicacdes estruturais, devido apresentar
elevada resisténcia mecanica, pois em grande parte das aplicacfes esta limitado ao
uso de nanotubos no estado bruto. No estado bruto os nanotubos tém sido utilizados
como reforcos em nanocompdsitos com matriz polimérica com a possibilidade de
melhoraria da resisténcia mecéanica, bem como das propriedades térmicas e
elétricas. Haja vista que NTC podem apresentam caracteristicas elétricas Unicas e
sensibilidade estrutural que, dependendo da orientacdo de suas unidades
hexagonais na parede do tubo, com a posicéo no eixo do tubo, o NTC podera ter um
comportamento elétrico tanto como um metal quanto um semicondutor. Dentro
destas duas caracteristicas, quando se comporta como um metal, o seu potencial
pode ser usado como fiagdo em circuitos elétricos de baixa escala e quando se
comporta como um semicondutor, o seu potencial pode ser usado em transistores e
diodos. Uma outra caracteristica importante observada nos NTC sdo as de serem
excelentes emissores de campo elétrico. Com estas caracteristicas, os NTC
apresentam aplicacbes em muitas utilidades, ou seja, dentre elas, as de serem
utilizados em monitores de tela plana de televisdo e monitores de computadores
(CALLISTER & RETHWISCH, 2018, p.563).

Contudo, dentre as diversas aplicacfes apresentadas, existem ainda, outras
como as Células solares muito eficientes e os Capacitores que podem substituir
baterias. Tendo ainda, as aplicacbes relacionadas a remocdo de calor e a
tratamentos de cancer (com vistas destruir células cancerosas). Na area de
biomateriais tem aplicagdes tais como a de pele artificial, monitoramento e avaliacao
de tecidos (CALLISTER & RETHWISCH, 2018, p.563).

O carbono tem caracteristicas de se auto-organizar, ao serem submetidos a
altas temperaturas em condi¢des especiais, com pressdes adequadas dentro de
uma camara, em que os atomos de carbono podem se agrupar em formato de tubos.
O Laboratério de Nanomateriais da UFMG utiliza a técnica de descarga de arco
elétrico, possibilitando o crescimento de nanotubos de carbono combinados com
nanoparticulas metalicas os quais sédo catalisados na formac&do. O carbono é
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vaporizado na camara com gas hélio, combinados a metais do tipo niquel, sob
temperatura na faixa de 3700 e 4000°C, e dois eletrodos fluem correntes elétricas,
transformando a mistura de gas de niquel e carbono. Apds resfriamento, o niquel se
separa, naturalmente, do carbono no interior da camara, que acaba formando o0s
nanotubos, os quais sdo emaranhados de fios. A técnica seguinte € diferente da
citada anteriormente, assim como, tem sido usada por pesquisadores em varias
partes do mundo, pois trata-se de uma tecnologia conhecida por utilizar a Deposicao
Quimica de Vapor (DQV), ou Chemical Vapor Deposition (CVD), em que se
produzem o0s nanotubos pela reagdo de termodeposi¢cdo por intermédio do gas
hidrocarboneto, tais como o0 gas metano, a temperaturas equivalentes entre 600° e
1.000°C, utilizando p6 ceramico combinado a nanoparticulas de metais, que
possibilitam a producdo dos nanotubos de carbono formados sobre o material
ceramico. A tecnologia de CVD é conhecida e de custo mais baixo, que possibilita 0
seu uso nos dias de hoje. A UFMG possui em seu Laboratério de Nanomateriais,
pelo menos dois equipamentos de CVD, para estas pesquisas de NTC (OLIVEIRA,
2005, p.66).

Na comparagdo com os nanotubos de carbono em relagdo aos fulerenos e

grafenos observa-se na Tabela 3 o seguinte:

Tabela 3. Propriedades dos Nanomateriais de Carbono

Fulereno Nanotubos de

Propriedades Fisicas Tipicas (C60) Carbono Grafeno
Densidade (g.cm™) 1,69 1,33-1,40 2,26
Resisténcia (MPa) - 13.000 - 53.000 130.000
Médulo de Elasticidade (GPa) - 1000 1000
Condutividade Térmica (W.m.K-) 0.4 ~2000 ey
Coeficiente de Expansdo Térmica (10 K1) - - ~10°
Resistividade Elétrica (Q-m) 10 10® 108

Fonte: CALLISTER & RETHWISCH (2013, 523p).

Os nanotubos de carbono de paredes multiplas (NTCPM) tém baixa
densidade em relacdo ao Fulereno e ao Grafeno, assim como apresentam
estabilidade térmica em elevado vacuo, que neste sentido podem ser aplicados em

sensores de campo, transistores de campo, conexdes internas, aguecedores de
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proporgcdes nano, dentre outros. Deve-se conhecer a temperatura de fuséo dos NTC.
As pesquisas realizadas pela literatura, sobre a radiacdo térmica de sublimacéo,
mostram que a temperatura tem um valor aproximado de 2900K, equivalente a
2627°C. Em pesquisas experimentais, observaram-se que os NTC suportaram um
recozimento de 3073K, ou de 2800 °C. Nas pesquisas, utilizando testes de falha no
vacuo, os NTC chegaram a estabilidade térmica de 3200K, equivalendo a 2927°C
(WEI et al, 2011).

Segundo Wei et al (2011), os valores citados acima sao todos experimentais e
considerados muito baixos, tendo em vista que a teoria, prevé uma temperatura de
4000K (3727°C), desta forma a estabilidade térmica pode apresentar estas variacfes
para os NTC, contudo séo valores que contribuem para muitas outras pesquisas a
serem realizadas. De acordo com estes estudos e pesquisas, estes valores de
temperaturas sdo da ordem de fusdo de nanoparticulas, que podem ser encontradas
durante um aquecimento Joule, entre o NTC e aplicacdes de Fe e Al20s.

Ao buscar novas informacdes sobre a temperatura de fusdo dos NTC, Zhang
et al. (2007) descreveram resultados extraidos de simulagbes dinamicas a nivel
molecular, quando realizaram uma fusdo e uma pré-fundicdo dos NTCPS,
observando que pelos Parametros do Critério de Lindemann?, relativo a fusdo de um
sélido que esteja a uma certa temperatura, a vibragdo dos atomos em torno de um
ponto fixo da rede cristalina atingiu uma determinada porcentagem da distancia intra-
atdbmica, entdo o cristal passou para a fase fluida. Desta forma, a fusdo dos cristais
em grande quantidade nao proporcionou bons resultados para os NTCPS. Quando
utilizou o Critério de Lindemann, do parametro em escala muito baixa na fuséo, a
temperatura de fusdo alcancou 4800K (4527°C). Durante estas pesquisas, puderam

analisar defeitos de Stone-Wales? em um NTCPS que foram minimizados pela

1 Critério de Lindemann — Proposto por Frederick Lindemann, 1910, para fusdo de um sélido, afirma
que a fuséo é esperada quando a amplitude quadrada média da raiz da vibracdo excede um valor
limite. Os &tomos em um cristal viboram com a mesma frequéncia v, a energia térmica média pode ser
estimada pelo teorema da equiparticdo de energia: E = 472 m «? u? = keT onde m é a massa, o é a
velocidade e u é o deslocamento do &tomo em relagédo a sua posicao de equilibrio. keT é a constante
de Boltzmann pela Temperatura (LINDEMANN,1910, pp.609-612).

2 Defeito de Stone-Wales - Proposto por Stone A.J. e Wales D.J., 1986, que icosaédrico da molécula
C60 (Fulereno), com 12 pentadgonos e 20 hexagonos, dispostos em vértices, resulta da rotagdo de
dois &tomos de carbono em torno de um eixo de ligacdo, resultando em dois anéis de cinco membros
e dois anéis de sete membros em vez de quatro hexagono. E um defeito cristalografico envolvendo a
mudanca de conectividade de dois atomos de carbono ligados por ligacdo n, fazendo a rotagéo de
90° em relacéo ao ponto médio de sua ligagdo (STONE & WALES, 1986, pp.501-503).
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temperatura de fusdo dos atomos que estavam em volta destes defeitos, no
momento da pré-fundicdo a 2600K (2327°C).

De acordo com Oliveira (2005, p.64), o fisico Sumio lijjima usou um
microscopio eletrénico de varredura, observando que havia nanotubos e
nanoparticulas sobre um eletrodo durante seus estudos de sintese de fulerenos. Os
fulerenos sdo moléculas formadas de carbono, tendo um formato parecido com as
bolas de futebol, devido a forma esférica de gomos hexagonais entre suas ligacdes
dos &tomos e os fulerenos foram descobertos em 1985, pelos norte-americanos
Robert Curl e Richard Smalley.

3.6 Nanotubos de Carbono e Suas Aplicacdes

A procura de NTC para aplicacdes em aluminios passou a ter importancia nos
setores de producdo de veiculos automotores, aeroespaciais e navais, devido a
nanocomposicdo destes materiais proporcionarem leveza, devido o aluminio
apresentar peso molecular baixo e ao mesmo tempo resisténcia mecanica, porque
além de ser leve e resistente, pode combinar-se a compdsitos de matriz metalica e
elementos como o Carbono, observados nos NTC (DIAS et al, 2016).

Os NTC possuem caracteristicas fisicas e quimicas, por constituir uma
natureza propria, porque tem origem do carbono, pode estar em meio aquoso e com
molhabilidade, podendo ser util em aplicacdes metalicas complexas por absor¢éo ou
adsorcao, sendo parcialmente indicados para ions metalicos. Nos NTC podem ser
utilizadas técnicas de sintese e de purificagdo, por meio de dosagens quimicas
especificas, indicadas pelas Normas técnicas, visando melhorar sua aplicacéo, para
funcionalizacdo e mudancas de superficie. Neste sentido, para aplicacbes dos NTC
modificados, em fase sélida e material eletrédico, pode-se utilizar aplicacdes na
determinacdo de ions metédlicos, em materiais do meio ambiente, de produtos
alimenticios e ainda em meio biolégico, através de técnicas espectroanaliticas, por
inducdo, mas acoplado a voltametria adsortiva ou espectrometria de emissao
atdbmica e eletroanalitica, do tipo espectrometria de absor¢céo atdbmica, utilizando a
chama, o grafite e o plasma. (CORAZZA et al, 2020, p.1086).

Existem aplicacbes de NTC em areas como medicina, engenharia e
computacdo, assim como outras areas de pesquisas que vao surgindo com o tempo,
devido as novas tecnologias cientificas realizarem estudos para obtencdo de novos
conhecimentos. As pesquisas também mostram aplicacées de NTC como aditivos,
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em materiais poliméricos e em processos cataliticos. Os NTC possuem carbonos
formando arranjos hexagonais, em forma de tubos ou cilindros com dimensfes de
valores em angstrons e dezenas de nandmetros. Possui alta resisténcia mecanica e
capilaridade, com estrutura eletrénica natural. Com estas caracteristicas, existem
estudos de suas aplicagdes como dispositivos de armazenamento e transformacéo
de energia, aplicacdes em sensores, semicondutores e outros tipos de dispositivos
eletrénicos (SANTOS, 2020).

Os NTC sao empregados como nanomateriais de carbono em diversas
aplicacbes, tendo em vista as suas caracteristicas opticas, elétricas e mecéanicas. Os
NTC podem ser utilizados em fotocatalisadores, catalisadores, adsorventes,
membranas, sensores, revestimentos condutores, baterias, supercapacitores,
dispositivos de armazenamento de hidrogénio, células solares e células de
combustivel. Destas aplicagfes, tem a biomedicina usando biossensores, na anélise
de glicose, colina e perdxido de hidrogénio, bem como, nos sistemas de introducdo
de medicamentos em tratamentos de cancer (SHARIATINIA, 2021).

A observacdo em relacéo as aplicacdes dos NTC pode ser compreendida nas
areas multidisciplinares, porque abrange varias areas de ciéncias e tecnologias.
Estudos e pesquisas mostram que os NTC ultrapassam fronteiras da Fisica,
Quimica, Ciéncia de Materiais e muitas outras areas, com diversidade de aplicacdes.
A aplicacdo dos NTC requer um controle das morfologias apropriadas para sua
utilizacdo e neste estudo de pesquisa em ciéncia e tecnologia de materiais,
especificamente, ligados ao aluminio, observa-se a importancia de utilizacdo de
materiais compositos a base de aluminio, porque este metal possui caracteristicas
de serem atraentes, leves e resistentes, podendo ser aplicados em varios ramos de
engenharia como na constru¢do civil e mecéanica, em que o NTC combina-se a
maioria dos materiais como ligas ou nanocompdsitos de matriz metélica. As
pesquisas mostram que os NTC ao serem introduzidos na matriz metélica aumenta a
resisténcia do material, possibilitando haver novas aplicacbes em novos materiais
diferentes, com alta resisténcia e contribuindo para que haja a substituicdo dos
elementos de ligas atualmente utilizados, por estes NTC que atuardo na absorcao
de esforco mecanico sobre a matriz aluminio. Os NTC introduzidos na matriz do
aluminio poderdo ser melhor observados utilizando a técnica de espectroscopia
Raman e MEV, devido serem as caracterizacbes mais adequados e aplicadas para
visualizagdo de NTC (DIAS et al, 2016, p.3872; 3875).
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Conforme estudos sobre as ligas de aluminio com granulacdo ultrafina, a
aplicabilidade depende das caracteristicas das propriedades de resisténcia a fratura,
tenacidade e resisténcia ao desgaste, que combinados ao metal leve, tornam
atraentes a aplicacdes dos aluminios nas engenharias. Com a estrutura da
granulacdo ultrafina da liga de aluminio, combinada com aplicacdo de reforco dos
NTC, melhoram as propriedades de ligas e mudam a estabilidade térmica, com a
faixa de temperatura na sua aplicacéo. O efeito dos NTC na estabilidade térmica de
ligas de aluminio com a granulagdo ultrafina, consolidadas em nanopos, contribui
para o tamanho do grdo e as propriedades mecanicas serem modificadas e
melhoradas com recozimento e variando as temperaturas. Estas novas
caracteristicas de nanocompositos de Aluminio e NTC atraem a procura destes
materiais e suas aplicacdes nas varias areas de engenharias (LIPECKA et al, 2011).
Pelas caracteristicas dos NTC, servem como materiais de reforcos em
compoésitos de matrizes metalica e ceramica. Os materiais de reforco mais usados
possuem SiC, Al20s, ZnO, Ti, grafite, grafeno, NTC, dentre outros na producdo de
compositos com matriz metalica de Aluminio. Os nanocompositos de NTC e Al
surgiram para aplicagdes leves e de alta resisténcia e anticorroséo nas aplicagdes dos
setores automotivos e aeroespaciais, 0S quais Se concentraram nos
desenvolvimentos de veiculos automotores e aeronaves, para operacbes em
velocidades e temperaturas mais elevadas, fins de atingir maiores distancias. Os
nanocompoésitos de NTC e Al, proporcionam menor peso e melhor economia de
combustiveis, possibilitando ainda, minimizar os impactos ambientais por poluentes.
Os nanocompodsitos com NTC e Al também sdo materiais muito procurados nas
aplicacdes de nanoeletronica, medicina, sistemas de armazenamento de energia,
nanosensores, materiais inteligentes e Ciéncias Biologicas (KUMAR et al, 2023).

O NTCPM que serd utilizado neste trabalho serd um dos tipos fornecidos pela
UFMG (Universidade Federal de Minas Gerais), a qual tem a sua disposi¢cao os tipos
nanotubos de carbono de paredes simples e nanotubos de carbono de paredes
multiplas. Os NTCPS possuem parede Unica, com uma folha envida de camadas de
atomos de carbono da espessura do grafite (grafeno) em forma de um tubo. Os
NTCPM consistem em multiplas paredes (ou camadas), com varios tubos
concéntricos de grafite, ou seja, sdo varias folhas de grafite em formas cilindricas e

concéntricas. O NTCPM foi utilizado neste trabalho de pesquisa.
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3.7 Materiais Nanocompdsitos de NTC na Matriz Metalica do Al

Conforme Lazarova et al (2016), no refinamento, podem ser adicionadas
nanoparticulas de compostos de alta temperatura de fusdo (2000 — 3000 °C), tais
como: nitretos e carbonetos, e diamantes no fundido, em trés tipos de ligas de
aluminio: AlSizMg, AISi12Cu2MgNi e AlZns, em que a andlise da influéncia na
microestrutura apresentara melhoria das propriedades mecanicas e eletroquimicas
das pecas fundidas, observada e constada na microestrutura refinada de porosidade
reduzida e potencial de protecdo aumentado contra corrosdo de aquecedor pela
agua potavel de tanques esmaltados e de cascos de navios, ou seja, quando
inoculadas particulas nanométricas no refino da microestrutura do metal, melhora as
propriedades mecanicas, que podem ser obtidos por sintese quimica e cobertos com
metal protetor. Os pds nanométricos adicionados na liga AlZns, tem influéncia no
potencial elétrico da liga protetora e aumenta a eletronegatividade. Esta influéncia na
agua potavel, ocorre apos a estabilizacdo de 1 hora, a 50 °C, que aumenta em 5 a
9%, contribuindo para que se atinjam os valores de liga inicial. Por estes motivos 0s
anodos fundidos podem servir como protetores.

Os NTC devem ter uma boa distribuicdo na matriz do aluminio e boa
homogeneidade, para que as propriedades mecéanicas do hanocompésito obtenham
uma eficiente transmissdo da forca de Van der Waals na matriz para os NTC
(FONSECA, 2012, p.6).

De acordo com Fonseca (2012, p.13), pode-se realizar uma boa moagem dos
NTC na faixa de 0,5 horas com o aluminio, para apresentar uma boa dispersédo dos
grados na matriz do aluminio e ao completar este método de moagem até 48 horas,
0s NTC ja estardo bem distribuidos na matriz metéalica. Desta forma, uma moagem
com mais tempo, proporcionard que o nanocompdsito esteja com seus grdos bem
ordenados para se distribuirem pela matriz metalica. O aluminio possui excelente
ductilidade e menor ponto de fusdo do que o NTC, contribuindo para sua
recuperacao no processo. Neste sentido, o tempo de moagem ajuda na distribuicéo
dos grdos na matriz, devendo ficar na faixa de 0,5 a 24 horas, porque dentro do
tempo minimo do processo de moagem ja apresenta boa disperséo.

Ardila-Rodriguez et al (2019) descreveram em suas pesquisas que os NTC e
de NTCPM podem refor¢car os compdsitos de matriz metalica, aluminio ou liga de
aluminio. Utilizaram um processo de Fusédo de Superficie a Laser (LSM), para a
modificacdo da superficie e obter melhorias na dureza, assim como as demais ligas.
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A intensidade do feixe do laser funde o substrato junto com elementos da liga ou dos
aditivos da fase de reforco. Na mistura do NTCPM, utilizou-se o processo de
adsorcao eletrostatica com po de aluminio, depois realizou-se a fundicdo a laser
sobre a superficie do substrato da liga de aluminio 6061. Obtiveram uma superficie
modificada a partir do processo Al/ NTCPM, que chamaram de substrato co-fusao,
diluicho e re-solidificacdo. E por meio de caracterizacbes em equipamentos
eletrénicos, observaram que a presenca de NTCPM na liga de aluminio melhorou a
absorcéao de energia do laser, formando uma camada modificada e profunda, assim
como a segregacdo de particulas de Silicio (Si), homogénea e dispersas,
proporcionando melhoria na dureza. Observaram ainda, que ndo houve formacéo de
AlsC3, analisando que os NTCPM néo reagiram com a matriz da liga de aluminio
fundido pelo processo de LSM.

A utlizacdo de NTCPM adicionados ao aluminio, em processos de
pulverizacdo a plasma, sinterizacdo a plasma de faisca ou friccdo de agitacdo, pode
facilitar a reacao entre o aluminio e o Carbono, na formacéo destes nanocompaositos.
Foi comprovado experimentalmente que pela reacdo mais prolongada, devido a
aplicacao do Laser a temperaturas muito elevas, permitiu a formagéao de Al4Cs, com
estabilidade até a temperatura de 1000 °C, em que ocorreu a degradagdo do
NTCPM, e o AlsCs se decompds acima de 1400 °C, haja vista que o feixe do laser
fundiu o nanocomposito. (ARDILA-RODRIGUEZ et al, 2019).

Conforme Stein et al (2014) o estudo da influéncia dos NTC de paredes
simples para reforcar compositos de liga de aluminio AA5083, mostrou que estes
podem ser preparados pela metalurgia do po6 e pelas técnicas de extrusdo a quente.
O po desta liga era composto de Al-Mg e foi atomizado com Nz, na matriz metélica e
sendo ainda, comparado estes NTC com os NTCPM no reforco. O NTCPM foi
sintetizado pela empresa Bayer Material Science - Global, ao aplicar a Deposicao de
Vapor (CVD) e observagcbes por MEV (MEV), mostrando que os NTCPM foram
duplicados, sugerindo defeitos na estrutura cristalina e confirmado por Microscopia
Eletronica de Transmissao de alta resolucdo (MET): Utilizou-se a moagem de bolas
de alta energia no espalhamento do NTCPM, na homogeneizagdo da matriz,
com100g de p6é AA5083 com varios pés de NTCPM, na faixa de 0-2,0% em peso,
em uma jarra de aco de 250 ml, por 240min a 600rpm (esferas de 10mm de
diametro),com relacéo peso esfera-p6 de 2:1, recomendados pelo fabricante (Fritsch
GmbH), a seco. Considerando esta moagem ideal para os ensaios, proporcionando
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uma dispersdo homogénea dos NTC nos agregados de liga de AA5083, havendo a
deformacéo plastica e a soldagem das particulas a frio. Na finalizacdo, fez-se a
desgaseificacdo (a 2,0.102 mbar a 350°C) na capsula de aco inox. E finalmente,
sinterizados usando HIP em atmosfera de Argonio (100 MPa a 350°C).

A formacéo de fases entre aluminio (Al) e NTC, bem como suas propriedades
sdo dependentes da temperatura, influenciadas por processos que utilizaram valores
médios destas temperaturas e acima do ponto de fusdo do aluminio (660 °C), onde
0S materiais compositos, podem ser usados por meio de processos de sinterizacao a
plasma por centelha no tratamento térmico, para melhorar suas propriedades
mecanicas durante a fundicdo destes materiais compoésitos. Estes processos
permitiram observacfes satisfatérias das fases interfaciais, em que as
microestruturas de ambos 0s processos pudessem ser analisadas e compreendidas
através de MO, MEV e MET. No processo de sinterizacdo observou-se um o6xido de
aluminio amorfo e apés tratamento térmico, se transformou em éxido de aluminio
cristalizado. Durante a fusdo entre pequenas quantidades de NTC, reagindo com o
aluminio, ocorreu a formacao de carboneto de aluminio, distribuidos pelas interfases,
mostrando que depende da temperatura que estd sendo utilizada no tratamento
térmico de ambos os materiais. Desta forma, para se obter bons resultados, deve-se
dentro do possivel controlar a fase formada no Al, na Interface e no NTC, que
deverdo estar dentro de uma temperatura adequada ao processo, proporcionando
as interfaces uma boa microestrutura no material formado (KWON, 2013).

3.8 Processo de Utilizagdo da Chama por Oxiacetileno

O oxiacetileno refere-se ao processo de soldagem usado por Lé Chatelier, por
volta de 1895, que observou a combinacdo e queima do acetileno (Cz2Hz2) com o
oxigénio (O2) a uma temperatura de 3000°C. Por meio desta informagé&o, despertou
a iniciativa comercial no comec¢o do século XX, quando o processo ficou conhecido
como soldagem oxigas definida pela American Welding Society (AWS), devido ao
aguecimento da chama de metal ou ndo-metal de base. As vantagens do uso do gas
foram: baixo custo; utilizacdo de equipamento portatil; utilizacdo apenas da energia
guimica e nao elétrica; e da operacdo de manuseio simples e facil. Entretanto, as
desvantagens se devem a: utilizacdo por soldador capacitado e treinado; aos riscos

de acidentes com os gases dos cilindros; a chama que pode apresentar um
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superaquecimento; e por possuir baixa taxa de deposicado superficial (BRANDI &
MELLO, 2004, p.180).
As combustbes primarias e secundarias do acetileno sdo descritas pelas
equacgoes (1) e (2) (BRANDI & MELLO, 2004, p.180; 182).
CoHz + O2 - 2CO + H2 (2)
2CO + Hz +3/2(02 +4N2) — 2CO2 + H20 + 6N2 2
A equacéo (3) resume o resultado destes processos,
C2H2 + 3/202 — 2CO + H20 3
As caracteristicas da chama do oxiacetileno dependem da relacdo dos

volumes de CzHz (combustivel) e do Oz (comburente), na abertura e regulagem da

valvula de saida da chama, na zona de combustéo primaria, dada pela equacéo (4):

Regulagem da chama = _Volume de O> . @)
Volume de C2H2

No processo de Oxigas, utiliza-se um gas combustivel na mistura com o gas
O2, em que se acende o fogo no bico do magarico e se obtém a chama, proveniente
da queima desta mistura, coalescendo o metal base. Alguns tipos de gases
empregados sao: acetileno (Cz2H2), mais utilizado, propano (CsHs) e hidrogénio (H2),
dentre outros. A mistura de Oz e C2Hz2 é chamada de oxiacetileno, que apresenta
uma chama da mistura de oxigénio e acetileno no momento da regulagem da chama
na saida do bico do macarico, em que pode ser classificada em chama carburizante
(excesso de acetileno), chama neutra (relacdo oxigénio-acetileno: 1:1) e chama
oxidante (excesso de fluxo de oxigénio). Possui caracteristicas de ter uma
temperatura da chama em torno de 3000 °C, custo de equipamentos baixo (EX.:
macarico, gerador de gas), custo dos materiais de consumo (Ex.: gas acetileno, gas
oxigénio) e habilidades e capacitacdo do soldador (OKUMURA & TANIGUCHI, 1982,
p.38-39).
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3.9 Aplicacdes dos Nanocompositos de Aluminio A356

Os nanocompositos com adicdo de NTC na matriz do aluminio A356,
produzidos através de adicao de reforco e compostagem, com injecao de aluminio
contendo em seu revestimento Ni-P-NTC, como particulas de reforco, reduz a
molhabilidade, aglomeracéo e segregacdo no momento da fundicdo por gravidade
dos NTC, permitindo que haja um refinamento satisfatorio para o contetdo fundido e
0 semissolido das microestruturas. Com estas técnicas adotadas, as amostras
aumentam a dureza devido a insercdo de NTC. A importancia destes
nanocompdésitos € para aplicacdo nas industrias automotivas e aeroespaciais, por
apresentar melhoria da resisténcia mecéanica e modulo de elasticidade,
proporcionando temperatura de servico mais elevada e melhores propriedades
fisicas e mecanicas, comparadamente, aos materiais monoliticos quando utilizados
(ABBASIPOUR et al, 2010).

O nanocompaosito de liga de A356 com NTCPM, demonstrou ser um material
gue pode ser aplicado nas industrias automotivas, considerando muito boa fluidez na
fundicdo, propriedades mecéanicas, resisténcia a corrosdo elevada e densidade
baixa. Contudo, tém-se dificuldades para reduzir a molhabilidade entre particulas
reforcadas e matriz da liga A356. O problema de molhabilidade causa dispersao
heterogénea entre as particulas na matriz metalica. Ao utilizar as técnicas de
utilizacdo de surfactante de magnésio puro, o processo em estado liquido nas
propriedades mecanicas do composito, permite remover a camada de Oxido na
superficie da matriz do aluminio, por apresentar 6timos resultados durante a
producdao liquido fundido. Apds esta técnica procede-se com o tratamento térmico T6
rapido. Depois de caracterizar os nanocompa@sitos por Microscopia, Microscopia de
campo de emissdo de elétrons secundarios e ensaio de tracdo, os resultados
mostram que o material pode ser aplicado devido apresentar melhorias na dureza,
resisténcia ao escoamento e resisténcia a tracdo, respectivamente, na ordem de
1,4%, 9,2% e 4,0%. O NTCPM apresenta em regides distintas aglomerados e boa
molhabilidade, com reforco para transferéncia de carga. A utilizacdo de Mg em
poucas fracbes em peso na matriz metalica, contribui na melhoria da resisténcia

mecanica do nanocompadsito (HANIZAM et al, 2019).
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As pesquisas mostram que varios pesquisadores, cientistas e engenheiros de
materiais, passaram a realizar pesquisas com materiais compgsitos e ndo com
materiais monoliticos, devido os compaositos de aluminios serem leves, apreciaveis e
de desempenho mais adequado. Os materiais compdsitos tém demonstrado ser
vantajosos, em fungcdo de possuirem rigidez e resisténcia elevadas, pois podem
estar na forma de metais, matrizes poliméricas, assim como, de reforcos com fibras
ou particulas. Desde a década de 70, utiliza-se o reforco de fibra de carbono em
aplicacdes automotivas, aeroespaciais e militares (KIM et al, 2014).

As pesquisas com NTC mostram que suas propriedades mecanicas sao
melhores do que as usadas com fibras de carbono, ou seja; por possuir excelente
rigidez de aproximadamente 1000 GPa, tensdo proporcional a 100 GPa e
condutividade térmica de aproximadamente 6000 Wm=.K1. Nas observacées, 0s
NTC apresentam dispersibilidade baixa nos metais fundidos, por possuirem pouca
molhabilidade e area superficial grande em relacdo ao volume. Quando se aplica
matriz de fibras curtas ou refor¢cos hibridos, antecipadamente, facilita e melhora a
dispersibilidade dos NTC na matriz do metal. Pelo método de extrusédo a quente do
compoésito de aluminio A356 de Matriz metdlica com um refor¢co hibrido de
NTC/Al203, adicionando poucas quantidades de NTCPM, para nao agrupar, na faixa
de 0,95 a 1,43 volumes pacote (V pct) ao compdsito de Mg na matriz, o resultado é
de aumento na resisténcia a tragdo e tensdo no escoamento, com diminuigdo no
alongamento. Nos resultados finais, com o aumento da temperatura do compdésito,
aumenta a formabilidade, ou seja, as temperaturas devem estar acima dos valores
para fundicdo do material e os reforcos devem ser abaixo de 20 pct de Al203 e de 3
pct de NTC para nao fragilizar o material hibrido, e assim, o material compdsito
podera ser produzido para serem adotados em aplicacées que foram referidas para
as inddastrias automotivas, assim como, as aeroespaciais e militares (KIM et al,
2014).

Outro método de materiais compaositos de A356 e nanocompositos, € o
Processo de Agitacdo por Friccdo, conhecido por Friction Stir Process (FSP), foi
usado em Nanoplaquetas de Grafeno, ou Graphene Nanoplatelets Process (GNP)
compactado sobre a liga do aluminio A356, pelo método de Squeeze Casting,
espremendo o fundido, com a finalidade de incorporar GNP na matriz metalica,
possibilitando a melhoraria das propriedades mecanicas. Por este método, 0s
compositos de Si e de intermetalicos ficaram mais finos na microestrutura do
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fundido, possibilitando um refino, por FSP, na microestrutura da liga de aluminio
A356 que foi espremida, bem como na liga do A356 que foi reforcada com GNP. Os
resultados mostraram que os compositos (particulas) de Si e dos intermetalicos e do
Grafeno dispersados na matriz, nos ensaios de tragdo, apresentaram aumento na
resisténcia a tracdo e no escoamento do A356 de fundicdo por FSP. Em sintese,
foram observados que o método combinado de Squeeze Casting, FSP e
incorporacdo de GNP como reforco na matriz do A356 contribuiu na melhoria das
propriedades mecénicas do material. Pelos resultados que estes métodos
apresentaram, as ligas de A356, tratadas pelos tratamentos térmicos de fundicdo
apresentados, contribuem para que estas ligas sejam aplicadas nas industrias
aeronautica e automotiva (KUMAR et al, 2019).

Os métodos de pulverizacdo térmica a oxi-combustivel com velocidade
elevada e processo de agitagcdo pos FSP, sdo técnicas que foram adotadas na
producdo de um novo tipo de material compdsito, com a matriz do metal mais leve,
utilizando o A356 fundido como matriz e Cr3C2-NiCr como reforgo nas aplicagbes
industriais. As laminas de Si eutético de particulas grandes, foram moidas até
ficarem mais finas ap6s a FSP, complementado com o refor¢o por revestimento de
CrsC2-NiCr uniforme e dispersado sobre o metal base. O resultado do ensaio de
tracdo uniaxial, com o FSP, proporcionou melhoria na resisténcia mecanica das
amostras. Foi realizada ainda a tribologia do desempenho das amostras (materiais
compasitos) pelo teste de desgaste reciproco em maquina, através de deslizamento
a seco das amostras, que apresentaram melhoria nos desempenhos na taxa dos
desgastes, com reducédo na faixa de ~98% e de atrito, com reducéo na faixa de 61%
(MAZAHERI et al, 2022).
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais Utilizados

4.1.1 Primeira Amostra (A1) de Aluminio em Barra

O material metalico utilizado, como primeira amostra - Al, foi o aluminio
A356, doado em abril de 2021, por meio de solicitacdo de Oficio, pela Industria do
Distrito Industrial de Manaus, Amazonas, HITACHI S. A., em forma de barra ou
lingueta, pesando 230g, com medidas de comprimento, largura e espessura,

respectivamente, por 210 x 30 x 10 mm, conforme Figura 5 (A) e (B).

Figura 5. Amostra - Al: Aluminio A356, em barra, de
230g. (A) Vista Superior; e (B) Vista Lateral.
Fonte: Autor (2021)

4.1.2 Segunda Amostra (A2) de NTCPM

Os NTCPM foram obtidos através do Centro de Nanotecnologia em
Nanomateriais (CTNano), da Universidade Federal de Minas Gerais (UFMG), em um
pote lacrado contendo o p6 de 30g. Os NTCPM foram funcionalizados, contendo
contaminantes de ~ 2% do pO catalizador (Fe/Co/Al), pureza maior que 90 %,
distribuicdo de didmetro entre 8 e 45 nm, didmetro médio de 20 nm, distribui¢céo de
comprimento de 0,5 a 15 um e grau de oxidacdo de aproximadamente 9% em
massa, conforme a Figura 6 (A) e (B).

A funcionalizagdo dos NTCPM ocorre através de suas paredes, extremidades
ou encapsulamento, isto €, os tubos com as exterminadas que ficam abertas

possuem capilaridades, podendo apresentar propriedades eletrbnicas e mecanicas

49



diferenciadas dos NTC nao funcionalizados para serem usadas em sensores, bem
como dispositivos eletrbnicos e eletromecanicos em escala nanométrica por
apresentar elevada resisténcia e flexibilidade mecéanica (SOUZA FILHO & FAGAN,
2007).

(A)
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: 130 de digmatro: (e
"""whm;‘i'“etru médio.r;bsn::s 8 W’ .
0 de : Compi™®

o A
<o, “°MPrimento: 0,5 a 15 pm
Sty de menm médio: 4,5
B Nidagzg, ~ 9%- 2

E 4 em massa

.

; e (B) Vista dos NTCPM
em po.
Fonte: Autor (2021)

4.1.3 Terceira Amostra (A3) de Aluminio A356 em Forma de Cavacos

A segunda amostra - A2 foi solicitada por meio de Oficio, pelo Curso de
Engenharia de Materiais, da Escola Superior de Tecnologia - EST/UEA, de 500g de
aluminio A356 em forma de cavacos, que foi doada em novembro de 2021 pela
empresa HITACHI S.A. com cavacos medindo, comprimentos entre 10 e 40mm;
distribuicdo de espessuras entre 0,5 e 1,0mm; grau de impurezas superficiais de

liquidos dispersantes e graxas na faixa de 50%, conforme a Figura 7.

Figura 7. Aluminio A356, em cavacos, de 500g.
Fonte: Autor (2021)
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4.2 Preparo das Amostras

O procedimento experimental foi conduzido em etapas:
(@) Preparo das amostras — A1 com A2;
(b)  Preparo das amostras — A3 com A2.

4.2.1 Preparo das Amostras A1 com A2 (Barra de A356 + NTCPM)

As primeiras amostras recebidas foram a barra de A356 em lingote (Al) e o
NTCPM em pé (A2). As etapas foram realizadas no Laboratério de Pesquisa &
Desenvolvimento - LabP&D, do Curso de Engenharia de Materiais, da Escola
Superior de Tecnologia — EST, da Universidade do Estado do Amazonas — UEA.

Esta primeira etapa foi de recebimento da barra de aluminio A356 e do
NTCPM, denominados como amostra Al de A356 e amostra A2 de NTCPM, em que
cada amostra foi tratada separadamente e cuidadosamente, para nado haver
contaminantes. A definicdo da tabela de quantidades de massa em porcentagens
ocorreu pelas medi¢cdes e pesagens do A356 como preparo para a fundicéo. A barra
de A356 medindo 210 x 30 x 10 mm, foi pesada em balanca de preciséo, obtendo
valor total de 230g (100%). As primeiras pesagens e medicOes experimentais de
porcentagens em massa para a primeira fundicdo, foi com 230g de A356 (100%),
especificado na Figura 7 e de 30 g (100%) de NTCPM contido no pote, mostrado na
Figura 9, os pés de NTCPM foram retirados com espatula e pesado cuidadosamente
em balanca de preciséo, na quantidade de 2,30g, equivalentes a 1,0%, conforme o
célculo dos valores de cada material, ou seja, 99,0% de A356 (227,7g) com 1,0% de
NTCPM (2,309g), obtendo a massa percentual do composito da amostra A1 e A2, de

230g para ser levada a fundigéo, conforme mostra a Tabela 4.

Tabela 4. Percentual de Massa das Amostras Al e A2 da Mistura para a Fundigéo.

Amostras Massa (g) Percentual (%) Massa total (g)
1 A356 227,7 99,0
230
2 NTCPM 2,30 1,0

Fonte: Autor (2021).
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A composi¢do quimica da amostra Al, liga de A356, foi analisada por um
Espectrometro de Emissdo Optica de alto desempenho, modelo SHIMADZU, PDA-
7000, da empresa Hitachi S.A., que utiliza o método PDA (Pulse Distribution Analysis
Photometry), ou seja, realiza uma Fotometria de Andlise de Distribuicdo de Pulso,
como um padrdo para aumentar a precisdo da analise de metais, conforme os

resultados mostrados na Tabela 5.

Tabela 5. Composi¢cédo Quimica Padrdo da Liga de A356 (A1) em m/m %.

Al Si Mg Cu Fe Zn Ti Cr Ni

92,118 7,1375 0,39323 0,01722 0,13192 0,02006 0,15656 0,00053 0,0000

Mn Sn Pb Sr

0,00192 0,00558 0,00106 0,01603

Fonte: Autor (2021).

A Tabela 5 fornece uma composi¢do quimica mais precisa da liga de aluminio
A356, com os valores percentuais de 92% Al, 7% Si e 0,3% Mg, que sao padroes
dessa classe de liga.

4.2.1.1 Fundicdo da Mistura das Amostras A1 com A2, Formando Amostra Al-1
Apos os calculos das pesagens de percentual em massa, de 227,7g do A356,
este metal foi levado ao processo de fundicdo em forno de fusdo a gas natural de
uma industria do Polo Industrial de Manaus (nome ndo permitido na divulgacéo) a
temperatura de 800°C, durante 3 horas, acima do ponto de fusdo do aluminio, com o
fundido ainda no cadinho de aco, sendo imediatamente, adicionado 2,30g do
NTCPM (frio) sobre o aluminio fundido e misturando com um bastdo de aco até a
homogeinizagcdo do compdsito, com movimentos circulares, depois foi levado ao
forno de fusd@o a gas natural para manter a fundi¢do liquida na temperatura do forno

para adaptacédo, por 30 minutos, originando a amostra do nanocomposito A1-1.
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Figura 8. Composito da amostra Al-1; (A) Regido de dispersdo de NTCPM no
A356; (B) regido do metal liquido fundido; (C) Vista Superior; (D) Vista lateral.
Fonte: Autor (2021)

O processo de fundicdo das amostras A1 com A2, ou seja, 227,79 (99%) de
A356 com 2,30g (1%) de NTCPM observado na Figura 8 (B), mostra o A356, pela
seta na cor verde, completamente em fuséo liquida, enquanto o NTCPM, na Figura 8
(A), seta na cor vermelha, disperso em grande parte sobre a superficie do metal
fundido (A356). Aparentemente, pela visdo macroscopica, durante o processo de
fundicdo, considerou-se que a mistura das amostras ndo estava completamente
homogénea, considerando uma perda superficial, porém pouca quantidade do
NTCPM misturou-se aos graos. Nesta observacdo houve a possibilidade de anélise
macroscopica, porque foi visivel o composito fundido no cadinho, pela Figura 8 (A) e
(B), entre o aluminio liquido e parte do NTCPM de cor escura disperso na superficie
do cadinho de Ferro que foi vazado para o cadinho de Silicio (Si).

Apés resfriamento a temperatura ambiente, em cadinho do tipo refratario de
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Si, obteve-se 0 nanocompdésito, denominado de Amostra Al-1 (Figura 8 (C) e (D).

A Amostra Al-1 foi novamente, submetida ao processo de fundicdo para se
melhorar as propriedades mecanicas, bem como obter as pecas de ensaios
metalograficos e tracdo. As caracteristicas das ligas de Al-Si fundidas, possibilitam
alta fluidez, baixa contracdo nos fundidos, elevada resisténcia a corrosdo e boa
soldabilidade (KORI et al, 2000). As ligas de aluminio com teor de 5 a 20% de Si sé&o
mais comuns na utilizacdo comercial, caracterizadas por apresentar uma fase
primaria de aluminio ou de silicio e de uma estrutura eutética composta por estes
dois elementos, que conforme a quantidade de Si, as ligas podem ser divididas em:
hipereutéticas, eutéticas e hipoeutéticas. Entretanto, o sistema Al-Si das ligas A356
(AI7Si0,3Mg) deste trabalho € eutético, devido apresentar baixas quantidades de
impurezas e de Si 12,65% (JENG & CHEN, 1997).

Os NTCPM contidos na amostra Al-1, contribuem como um refor¢o na
microestrutura da matriz metdlica da liga de A356, contribuindo para a modificacéao
da superficie, objetivando obter uma boa dureza nas propriedades mecanicas. A
mudanca na superficie do nanocompadsito ocorre pelo processo de nova fundi¢cdo do
nanocompdsito, ocorrendo a diluicdo e solidificagdo (ARDILA-RODRIGUEZ et al,
2019).

Assim, nos procedimentos adotados com a amostra Al-1, foi realizada uma
nova fundicdo para melhorar as propriedades mecéanicas, em que o hanocomposito,
de A356 ja na proporcdo de 99% mais o NTCPM a 1,0%, conforme registros dos
célculos na Tabela 4, foi depositado em cadinho de ferro e levado ao forno Mufla, de
fundicdo MOD. RVT- F-50, poténcia de 4000W e voltagem de 220V, marca REVEST
ARC, a uma temperatura de 850°C, durante 02 (duas) horas (Figura 9), para
obtencao dos Corpos de Prova (CP).
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Figura 9. Processo de Fundicdo em forno Mufla a 850°C: (A) Cadinho de

ferro para a amostra Al-1; (B) Amostra A1-1 do nanocompdsito 99% de

A356 e 1,0% de NTCPM; e (C) Amostra Al-1 sendo fundida no Cadinho.
Fonte: Autor (2023)

O nanocomposito fundido no cadinho de ferro, Figura 9 (C), foi retirado do
forno Mufla na temperatura de 850 + 5,0 °C e vazado para o Molde ceramico de 220
x 110 x 70 mm, Figura 10 (A), com resfriamento natural até o dia seguinte e
utilizando-se de uma espatula, em que se procedeu a remocao do excesso de borra
na superficie da nova amostra, denominada Al1-1’, Figura 10 (B).

Figura 10. (A) Nova amostra A1-1’ vazada no molde ceramico;
e (B) Remocéo de impurezas da superficie.
Fonte: Autor (2023)
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A amostra Al-1’, no interior do refratario ceramico (molde ceramico), teve
medida de 140 x 60 x 9 mm, mostrada na Figura 10, depois de retirada foi levada
para ser cortada com serra Policorte. Sendo dividida em partes para ensaios de
Metalografia e preparo de corpos de prova (CP) para ensaios de tragao (Figura 11).

| Parte utilizada na metalografia |

Parte utilizada na confecc¢ao
dos corpos de prova.

Figura 11 Amostra Al-1’ foi cortada em serra policorte, separada
em Corpos de Prova (CP), para ensaios de metalografia e de
tracéo.

Fonte: Autor (2023)

4.2.1.2 Usinagem e Corte da Amostra A1-1’

A usinagem foi realizada em uma Fresadora Universal FSB18 - Monofasico —
SCHULS, com mesa de coordenadas “XYZ”. A fresa utilizada foi de 8,0 mm, com
velocidade de 5mm/min e rotacdo em 820 RPM. A usinagem compreende o
processo de desgaste mecanico que visa dar forma a uma peca, seja ela metélica ou
ndo, a esse material chamamos de matéria-prima, cujo nome pode ser trocado por
matéria bruta.

A Figura 12 (A) e (B) mostra a bancada metalica da Fresadora Universal no
processo de conformacao metalica por usinagem no preparo do CP, nas dimensdes

padronizadas para a maquina de tracéo.
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Figura 12. (A) Inicio do processo de usinagem no preparo dos CP3
e 4; e (B) Término da usinagem do CP3 e 4.
Fonte: Autor (2023)

O acabamento dos CPs foi realizado através de corte utilizando a serra de
arco manual, com lamina de serra manual bimetal Unique, marca Starrett BS1224,
havendo a possibilidade de se obter dois CPs, pela ABNT (2001, p.7).

Os Corpos de Provas de todas das amostras Al e Al-1’, basearam-se nas
especificacdes das normas NBR 7549:2001, conforme a Figura 13:

(R .

Figura 13. Dimensdes do Corpo de prova de se¢ao retangular para
ensaios de tracdo — NBR 7549:2001.
Fonte: ABNT (2001)

(@) Corpo de Prova0l - CP1de Al (todas as dimensdes em mm):
G - Largura das cabecas: 20,0+0,15;
C — Comprimento das cabecas: 35,0 +0,25;
L - Largura: 6,15 +0,15;
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E - Espessura: 6,14 +0,15;

T — Comprimento total: 135,0 +0,15;

R — Raio de Concordancia: entre 6,0 e (12,5+ 0,25);
U — Comprimento util: 57,0 £0,15; e

M — Comprimento entre marcas: 50,00 + 0,15.

(b) Corpo de Prova 02 — CP2 de Al (todas as dimensdes em mm):

(c)

(d)

G - Largura das cabecas: 20,0 +0,15;

C — Comprimento das cabecas: 35,0 £0,25;

L - Largura: 6,81 +0,15;

E - Espessura: 6,30 £0,15;

T — Comprimento total: 135,0 +0,15;

R — Raio de Concordancia: entre 6,0 e (12,5+ 0,25);
U — Comprimento atil: 57,0 +£0,15; e

M — Comprimento entre marcas: 50,00 + 0,15.

Corpo de Prova 03 - CP 3 de Al1-1’ (todas as dimensdes em mm):
G - Largura das cabecas: 20,0+0,15;
C — Comprimento das cabecas: 35,0 +0,15;
L - Largura: 5,0 £0,15;
E - Espessura: 4,13 £0,15;
T — Comprimento total: 135,0 +0,15;
R — Raio de Concordancia: entre 6,0 e (12,5+ 0,25);
U — Comprimento atil: 57,0 +0,15; e

M — Comprimento entre marcas: 50,00 + 0,15.

Corpo de Prova 04 — CP 4 de A1-1’ (todas as dimensfes em mm):
G - Largura das cabecas: 20,0 +0,15;
C — Comprimento das cabecas: 35,0 £0,15;
L - Largura: 5,8 +0,15;
E - Espessura: 4,34 £0,15;
T — Comprimento total: 135,0 +0,15;
R — Raio de Concordancia: entre 6,0 e (12,5+ 0,25);
U — Comprimento atil: 57,0 +0,15; e
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M — Comprimento entre marcas: 50,00 + 0,15.

Foi utilizado na medicdo das espessuras dos CPs, o Paquimetro Analdgico
Universal, da marca Mitutoyo, para medi¢Bes até 200mm. A precisédo do instrumento

€ de 50um.

4.2.1.3 Metalografia da Amostra A1-1’

Os procedimentos realizados na parte da metalografia foram:
(@) Corte

Corte realizado com lamina de serra manual bimetal Unique, marca Starrett
BS1224, em trés partes da Amostra Al-1’, medindo 45 x 10 mm. (Figura 14).

Figura 14. Amostra Al-1’, cortada em trés partes para
embutimentos. das amostras metalogréficas.
Fonte: Autor (2023)

Foram obtidas 03 (trés) pecas (Figura 14) de, aproximadamente, 103 mm?3
cada, para a preparacdo dos baquelites e embutimentos para o processo de
metalografia. As pegas foram medidas com profundidades variando entre 9,97+0,03

mm, 9,98+0,02 mm e 10,0 mm, respectivamente.

(b) Embutimentos

Os embutimentos das pecas cortadas das amostras Al e Al-1' (borra
superficial) foram realizados em quatro pecas, ou seja, a peca Unica de Al e trés
pecas de Al-1’. Os baquelites tiveram diametros de 30 mm com profundidade
aproximadamente, de 10,0 mm e de cada peca embutida tiveram superficie
aproximada de 100 mmz? (Figuras 15 e 16).

A Embutidora utilizada foi da AROTEC PRE40Mi/2, de 40mm de diametro,
tensdao de alimentagdo: 220VAC < poténcia: 600W < base: aco galvanizado *

carenagem: acgo inoxidavel « dimensdes: 280 mm x 475 mm x 465 mm (Lx A x P)
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peso: 35 kg.

Figura 15. Embutimento da
amostra A1 em baquelite.
Fonte: Autor (2024).

A peca da liga de A356, amostra Al, Figura 15, medindo (4,0 x 5,0 x 20)+0,05

mm e profundidade de 10,0 mm, preparada e embutida em baquelite com a
realizacdo de ensaios metalogréficos. A amostra foi analisada por Camera Omron
Sentech model: STC C83USB, microscopio: COLEMAN com cabecote de luz
refletida Mitutoyo e fonte de iluminagdo Hikari, contendo as objetivas: 40x; 100x;
400x; e 1000x.

Figura 16. Embutimento da amostra A1-1’: (A) Peca embutida da borra superficial; (B)
Peca embutida do corte longitudinal; (C) Pe¢ca embutida do corte transversal.
Fonte: Autor (2023)

As trés pecas embutidas sdo as mostradas na Figura 14, as quais foram
preparadas, medidas e embutidas na parte central dos respectivos baquelites
circulares (Figura 16) medindo, aproximadamente, 10 mm de profundidade e 30 mm
de didametro (com o resfriamento ficou reduzido de 40 mm para 30 mm). Todas as

pecas tiveram profundidade na faixa de 9,95+0,05 mm, sendo as medidas laterais na
seguinte escala de medidas: Figura 16 (A), (12,5 x 9,5 x 11,5)%0,05 mm; Figura 16
(B), (5,0 x 10,0 x 11,0)£0,05 mm; e Figura 16 (C), (4,3 x 10,0 x 11,5)+0,05 mm, que
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receberam os tratamentos nos ensaios metalograficos.

Depois prontas, foram realizadas as analises da microestrutura de cada peca
nos respectivos baquelites, Figura 16 (A) peca da borra superficial, Figura 16 (B)
peca de corte longitudinal e Figura 16 (C) peca de corte transversal, todas da

mesma peca bruta, mostrada na Figura 14.

(c) Lixamentos:

O lixamento de uma amostra € um dos estagios mais decisivos no preparo de
amostras. O objetivo é obter uma superficie livre de deformacdes e riscos que
proporcione visualizar com perfeicdo a microestrutura da amostra embutida.

Todas as pecas foram submetidas aos processos de lixamentos que
aconteceram de forma semiautomética, utilizando a politriz lixadeira metalogréafica —
Marca FORTEL — Modelo PLF — Peso 20kg com motor 220V trifasica.

Foram respeitadas todas as sequéncias das lixas comecando com as lixas de
granulometria grossa para as mais finas, sendo a sequéncia de 100, 220, 320, 420,

600 e 1200 (Figura 17) (ROHDE, 2010, p.15).

100 220 320 420 600 1200

® Ponto de referencia

Sentido da lixa

Figura 17. Método e lixas adotados no processo de lixamentos, onde nos pontos sao
posicionados os baquelites manualmente e passados nas lixas 100, 220, 320, 420, 600 até 1200.
Fonte: Rohde (2010, p.15)

(d) Polimento:

O Polimento foi realizado na politriz lixadeira metalografica — Marca FORTEL
— Modelo PLF — Peso 20kg com motor 220V trifasica, pano especifico de polimento
com alumina @ 200 mm, sendo utilizado alumina de 0,05 uym, com a abertura da
saida da agua, gotejando lentamente para lubrificacdo e ao mesmo tempo
removendo as impurezas e qualquer tipo de contaminag¢do, neste momento a
amostra foi segura com as maos coberta com luvas descartaveis, movimentando a

amostra em sentido inverso ao da rotacdo do pano de polimento. O objetivo é deixar
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a superficie da amostra perfeita, de forma a possibilitar uma leitura de microscopia

da microestrutura correta.

(e) Ataque Quimico

O ataque quimico foi realizado com solucéo de acido sulfarico (H,SO,), que é
um &cido liquido de aspecto claro, incolor e inodoro que se apresenta de forma
oleosa em condi¢des normais de temperatura e presséo (CNTP). E um potente &cido
inorganico, altamente corrosivo para compostos organicos e abrasivos usado na
maioria dos metais, na proporgao a seguir:

e Acido sulfurico: 20% (20ml); Agua destilada: 80 ml; e Total: 100 ml de
H,SO,

Condicdes: O CP foi imerso durante 30s na solugdo aquecida a 70°C. Na
presenca de ferro, uma coloracdo negra ou parda seria detectada (COUTINHO,
1980, p.89).

Na superficie das amostras, 0 ataque quimico pelos reagentes provocou
vérias transformacgfes eletroquimicas, devido ao processo de oxirreducéo,
aumentando o contraste. Esse contraste pode variar com a aplicagao do reagente,
da temperatura usada e do tempo de exposi¢cdo. Assim, observaram-se pelo exame
do macroataque as evidéncias das macroestruturas visualizadas. Pelo exame do
microataque as evidéncias das microestruturas s6 puderam ser observadas pelo
microscopio 6ptico de metalografia. Depois do tempo do ataque quimico em cada
amostra, cada peca foi limpa rigorosamente, lavando-se com agua destilada para
remocao de todos os possiveis residuos, e finalmente, utilizou-se um secador de ar
com fluxo de ar quente, inclinando o vento para n&o incidir diretamente na amostra
(COLPAERT, 1974, p.149-153).

4.2.1.4 Ensaios de Tracdo dos Corpos de Provas das Amostras Al e A1-1’
4.2.1.4.1 Ensaios de Tracdo — Maquina Universal de Ensaios Mecéanicos

Os ensaios foram realizados com o uso da Maquina Universal de Ensaios
Mecéanicos (Figura 18), seguindo os parametros da norma ASTM E8 (Standard Test
Methods for Tension Testing of Metallic Materials — Método padrdo de teste de
tracdo em materiais metélicos), seguindo as especificacdes e diretrizes da norma
brasileira NBR 7549 de dezembro de 2001.
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Figura 18. Maquina Universal de Ensaios Mecéanicos, marca INSTRON.
Fonte: Autor (2023).

O modelo da Maquina Universal de Ensaios € a INSTRON 5984, 220V, com o
programa especifico BLUEHILL 3. Os dados de velocidade de ensaio mm/min,
tempo de deformacdo por segundo (s) e tensdo na ruptura (MPa). O ensaio de
tracdo no CP é realizado, primeiramente, com as extremidades (Cabecas) fixadas
nas garras inferior e superior, na posi¢ao vertical, depois realiza-se a programacgao
da Maquina Universal pelo programa de computador que fara os ajustes para iniciar
o teste de tracao, pela aplicacdo de uma forca de tracao axial para deformar o CP,
provocando um alongamento longitudinal até ocorrer a fratura do CP. Depois de
causar a fratura, a Maquina para automaticamente, registrando todo o teste

realizado, em forma de gréfico de Tensdo x Deformacao.

4.2.1.4.2 Ensaios de Tracdo de CP1 e CP2 da Amostra Al
A Figura 19 mostra os Corpos de Provas CP1 e CP2 da liga de A356.

Figura 19. Corpos de Provas (CP1 e CP2) de A356.
Fonte: Autor (2023)
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Os ensaios de tracdo nos Corpos de Prova (CP) foram realizados em
temperatura ambiente a uma velocidade de 3,0 mm/min, com um modulo de carga
padrédo de 30kN para os CPs 1 e 2 (Figuras 20 e 21), e de 15kN para os CPs 3 e 4
(Figura 22 e 24).

Ponto
de
Ruptura

o i
N
{

Figura 20: Corpo de Prova CP 1: (A) Submetido a tragdo; (B) Ruptura.
Fonte: Autor (2023).

Ponto
de
Ruptura

g 3 N
Figura 21: Corpo de Prova CP 2: (A) e (B) Submetido a tracéo e

ocorréncia a Ruptura.
Fonte: Autor (2023).

A Figura 22 mostra os CPs 3 e 4, prontos para os ensaios de tracdo, com a

indicacéo da parte que seré alongada pela carga aplicada, do Comprimento Util (U).
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Figura 22. Corpos de Provas CP 3 e 4: (A) e (B) Para
tracdo na Maquina Universal de Ensaios.
Fonte: Autor (2023).

Tabela 6. Dimensdes dos CPs Ensaiados em uma Maquina Universal.

Distancia

Largura Largura Espessura Espessura entre os Velocidade
Material inicial, Li final, Ls inicial, E; final, E¢ na tracéo
(mm) (mm) (mm) (mm) pontos, M (mm min™?)
(mm)
Aco carbono 14,51 8,22 1,53 1,02 79,519 10
Inox Ferritico 15,5 9,86 1,22 1,06 48,79 5
Inox 304
austenitico 14,95 10,5 2,02 1,55 79,58 10
1045-A 11,68 8,5 2,02 1,39 49,924 10
1045-B 11,57 7,7 2,64 1,8 49,923 5
Const. Civil no
estado de 10 7,42 10 7,42 49,917 5
entrega
Const. Civil 10 6,78 10 6,78 64,993 5
normalizado
Const. Civil
temperado em 10 9,17 10 9,17 50,05 5
oleo
Aluminio Fundido 10,85 10,78 10,85 10,78 51,522 3

Fonte: Zarur (2017, p.6) — Adaptada

As dimensfes utilizadas no Aluminio fundido para o ensaio dos CPs na
Méaquina Universal, foram pesquisadas e citadas por Zarur (2017, p.6), contudo, para
a amostra Al, as larguras e espessuras foram para CP1 de L1 = 6,15 mm e E:1 =
6,14 mm, e CP2 de L2 = 6,81 mm e Ez2 = 6,30 mm, e para a amostra Al-1’, os

valores de Largura e espessura iniciais, respectivamente, de CP3 de Lz = 5,0 mm e
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Es = 4,13 mm, e CP4 de L4 = 5,8 mm e E4 = 4,34 mm. Baseados conforme destaque
em vermelho na Tabela 6 e objetivando realizar a programacdo do ensaio na
Maquina, fez-se 0s ajustes reais e aproximou-se 0s pontos da distancia M
(comprimento entre as marcas) a 51,52 mm e a velocidade de tracdo de 3 mm/min,
mostrados nas Figuras 20, 21 e 22 17, para que 0 sensor realizasse a deformacgao
dos CPs fixados na Maquina.

Foram consultadas as Normas NBR ISO 6892 (Materiais Metalicos — Ensaio
de Tracdo a Temperatura Ambiente) e Designation: E8/E8M 09 - Standard Test
Methods for Tension Testing of Metallic Material.

Tabela 7. Valores Relativos a Ensaios de Tracao do Aluminio e Ligas

Razao entre

Limite de Limite de sdulo d limite d
Material Resisténcia  Escoamento EI\I/IO t'u % CT imite te g
ateria a Tracdo da tracdo as ('05') ade Ieisgga:?indg Ael
(10-3GPa) (10-3GPa) ° 9
puro
Aluminio Puro 44,82 17,24 60 1
Alrclomermal puro (Pureza 89,63 34,47 49 20
minima 99%)
Liga de Al endurecida 110,32 41,37 35 2,4
por solugédo solida
Al trabalhado a frio 165,47 151,68 15 8,8
Ia!ga deNAI endurecida por 289,58 151,68 35 8.8
ispersao

Liga de Al endurecida 572.26 503,32 11 29.2

por envelhecimento

Fonte: Askelland et al (2011, p.541) adaptada

O aluminio A356 pode estar relacionado ao aluminio comercial puro (com
grau de pureza de 99%), equivalendo ao limite de resisténcia a tracdo de 89,63x10
GPa, Limite de Escoamento da tracdo de 34,47 x102 GPa e Médulo de Elasticidade
de 49%, como mostrado na Tabela 7.

A Figura 23 mostra os CPs 1 e 2, do A356 (Al), com seus respectivos pontos
de rupturas, devido as cargas de -1116,33 N e -1236,60 N apresentadas na Tabela
11.
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Figura 23. Corpos de
Provas CPs 1 e 2, com
rupturas.

Fonte: Autor (2023)

A Figura 24, mostra os Corpos de Provas CP 3 e 4 com 0s pontos de ruptura
do nanocompésito de A356+NTCPM (Al-1’), resultando valores de Cargas de
Rupturas de -1010,31 N e -923,93 N, respectivamente, conforme a Tabela 12.

Ponto de
Ruptura
emU

Figura 24. Corpos de Provas CP3 e CP4 tracionados na
Magquina Universal.
Fonte: Autor (2023)

Observou-se que nas Figuras 23 e 24, o Comprimento Util (U) de cada CP
(parte onde ocorre o alongamento) era de 57,00 mm. Apés o ensaio de tracdo cada
CP foi medido e os comprimentos U, da parte maior até a ruptura, passaram a ter
valores de: CP1 de 43,8+0,15 mm e CP 2 de 52,1+0,15 mm, assim como, CP 3 de
55,3+0,15 mm e CP 4 de 52,2+0,15 mm. As medi¢des de U na parte inferior e mais
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curta até a ruptura, apresentaram valores em CP1 de 15,3 mm e CP2 de 7,1 mm,
assim como, em CP3 de 3,9 mm e CP4 de 6,9 mm.

A equacdo de alongamento entre os comprimentos U de CPs pode ser dada
por:

€= Uf?OUO x 100 (5)

Onde, Uo é o comprimento (til inicial igual a 57,0 mm para todos os CPs e Us
€ o comprimento Util encontrado apos a tracao e ruptura.

Desta forma, os comprimentos Uteis alongados de CP1, CP2, CP3 e CP4,
depois de tracionados com a ruptura, apresentaram valores de entre CP1 em U: =
59,1 mm, e CP2 em Uz = 59,2 mm, CP3 em U3 = 59,2 mm e CP4 em Us = 59,1 mm.

Logo, os valores de alongamentos, calculados pela equacao (5),

apresentaram percentuais em cada CP de: CP1: &1 = 3,68 %; CP2: € = 3,69 %;

CP3: €z = 3,69 %; e CP4: €4 = 3,68 %. Estes valores mostram as porcentagens de

alongamentos sofridos por cada CP, apds a ruptura, com minimas diferencas, tanto
para amostras Al quanto Al-1’.

Os ensaios de tracdo dos CPs, do nanocompdsito, mostraram que CP 3
apresentou um tempo de ruptura de 10s (ocorrendo na parte inferior de U1 préximo a
cabeca), de 3,9 mm, ao passo que CP 4 apresentou um tempo de ruptura de 32s (na
parte inferior de Uz proximo a cabega) de 6,9 mm. Na analise, CP 3 mostrou-se mais
fragil, com a hipbétese de ter havido microporosidades na microestrutura do
nanocomposito, que pode ter ocorrido no momento do resfriamento natural ou da
homogeinizagcdo e CP 4 mostrou-se mais resistente e ductil em relacdo a CP 3,
considerando que houve mais concentracao de NTCPM.

Os ensaios produziram efeitos satisfatdrios com valores muito proximos dos
alongamentos, demonstrando que CP4 foi mais resistente do que CP4, devido
apresentar uma carga de ruptura maior, com suas propriedades mecanicas
possuindo melhor resisténcia a Tracdo. Podem ter ocorrido pelo menos duas
hipoteses: (a) os NTCPM podem ter se concentrado em maior quantidade na
microestrutura de CP4; e (b) o CP3 pode ter apresentado falhas de
microporosidades ou microrechupes na sua microestrutura, devido a pouca
distribuicdo de NTCPM. Os microrechupes aparecem em forma de pequenas
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crateras, devido ao resfriamento natural depois do metal ter sido fundido, e néo
completando a unido adequada de graos na microestrutura.

A Figura 25, mostra o Difrator de Raios-X da Shimadzu Maxima XRD 7000,
operando com fonte de radiagdo de cobre (Cu ka), faixa de varredura de 26 = 5° a
100°, do Laboratério de Quimica Analitica, do Instituto Federal do Amazonas (IFAM),

foi utilizado para as analises das duas amostras Al e A1-1’.

Figura 25. Difrator de Raios-X, do IFAM.
Fonte: Autor (2023)

4.2.2 Preparo das Amostras A3 com A2 (A356 em cavacos + NTCPM)

O objetivo desta segunda etapa da pesquisa, utilizando 500g de cavacos de
A356, doados empresa HITACHI S.A., do Polo Industrial de Manaus, foi para uma
analise comparativa com a Amostra Al-1’. Os aluminios A356 em cavacos foram
depositados em um balde de plastico, contendo &gua limpa com adicdo de
detergente neutro, realizando a lavagem para que o detergente removesse as
impurezas, deixando hora em repouso e hora mexendo-se, todos os dias, para
desprender os dispersantes do cavaco, no tempo total de 7 (sete) dias. Neste
processo de lavagem dos cavacos, durante os trés primeiros dias foram lavados
repetidas vezes com agua e detergente, sendo renovados todos os dias até a
remogdo das impurezas de liquidos dispersantes e de residuos de graxas,
provenientes de cortes realizados em torno mecanico da empresa HITACHI S.A.

Depois de concluido o tempo do processo de lavagem, os cavacos foram colocados
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para secagem em temperatura ambiente conforme mostra a Figura 26 (A) e (B).

(B)

Figura 26. Aluminio A356, em cavacos, nos processos de: (A) lavagem; e (B)
secagem.
Fonte: Autor (2021)

4.2.2.1 Processo de Moagem dos Cavacos do A356

Apos lavagem e secagem, os cavacos foram moidos, em Moinho de marca
Wiley, Modelo TE-680, TECNAL, com tensdo 220 W, Poténcia de 1100 W,
dimensdes de 420 x 560 x 570mm, peso de 70 kg, possuindo 1 tomada Steck fémea
e 3 peneiras em aco com malha mesh de 10, 20, 30, localizada no Laboratério de
Pesquisa e Desenvolvimento da EST/UEA, conforme Figuras 27 (A) e (B)

Figura 27. (A) Moagem de 310g de cavacos preparados de A356 no Moinho
Modelo TE-680; e (B) Obtencao de 300g, de A356 moido em particulas.
Fonte: Autor (2021)

Na Figura 27 (A), 310 g de cavacos preparados dentro das técnicas de
limpeza e secagem, para materiais a serem usados em Engenharia de Materiais,

inseridos em pequenas quantidades para moagem pelo cone da parte superior do
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Moinho, Modelo TE-680, funcionando com uma rotagdao de 930 RPM, por um motor
de inducéo trifasico de 1 CV, girando o rotor com 4 facas fixas de aco especial de
alta dureza que possui tratamento de anti-oxidac&o, proporcionando a moagem pelo
fluxo do material depositado no cone superior, a um fluxo continuo até o interior da
camara de moagem, que por seguranca, somente possibilita o giro do rotor com a
tampa fechada, a qual é feita em aluminio e travada com trancas aparafusaveis. A
Camara de moagem é feita em aluminio possuindo 6 facas regulaveis em aco de
alta dureza e tratamento anti-oxidag&o, que envolvem o rotor e recebe a tampa de
fechamento do moinho. Em seu interior, ap6és a moagem, apresentaram-se perdas
de material durante o trabalho do rotor, de aproximadamente 5 g do p6é introduzido,
gue ficaram nas paredes da camara do moinho, os quais foram descartados apés
desligamento do moinho pela limpeza rigorosa para ndo deixar residuos internos.
Ap6s o processo de moagem foram obtidos 300g de A356 em po, Figura 27
(B), com distribuicdo de diametros das particulas, em proporcées médias de ~10nm
(p6) e maximo de ~0,1mm. Para o preparo das duas amostras, sendo uma em um

cadinho e outra em um refratario, para suportar temperaturas muito elevadas.

Tabela 8. Percentual da Massa para a Amostra A2-2

Amostras Massa (g) Percentual (%) Massa total (g)
1 A356 29,97 99,9
30
2 NTCPM 0,03 0,1

Fonte: Autor (2021).

Foi realizada inicialmente, a porcentagem em massa dos materiais, incluindo
o refinador de grao, TiBAI (3% Titanio, 1% Boro e Aluminio), entretanto, devido a
inclusédo de 0,03 g de TiBAI no compadsito com 29,94g de A356 + 0,03g de NTCPM,
e realizada a fundicdo experimental por macarico, observou-se macroscopicamente,
gue as particulas se uniram parcialmente apés a fundicdo, mostrando que o
compoésito de A356 + NTCPM + TiBAI que foi obtido, ficou fragil e apresentou-se em
formas de particulas em sua maior parte separadas, por aparéncia de grédos de
areia, e outras medindo entre 7,0 e 8,0 mm, sendo considerado que as combinagdes

destes elementos néo estiveram na propor¢ao adequada em relacdo ao A356 e ao

71



NTCPM para formacédo do composito com as propriedades mecanicas adequadas.
Assim, observou-se que neste experimento pode ter ocorrido um excesso de
guantidades do TiBAlI no A356 + NTCPM e, como a mistura ndo ocorreu
efetivamente na matriz metdlica, o nanocompoésito ndo fundiu totalmente, restando
algumas amostras menores que 10 mm, que foram utilizadas para a caracterizacao
por MEV (Figura 45).

A Tabela 8 mostra as medidas e porcentagens em massa no preparo da
amostra A3 com A2, de 29,97g de A356 (99,9%) e 0,03g de NTCPM (0,1%),
totalizando 30 g (100%) do nanocomposito denominado de Amostra A2-2, para a

fundicdo e preparo de pecas para ensaios.

4.2.2.2 Analise Quimica por Espectroscopia de Emiss&o Optica - EEO

O SPECTROMAXx Metal Analyzer é um equipamento que faz andlises de
composicdes quimicas de metais quando fixado no leitor. Sua utilizacdo tem sido
aplicada a testes de materiais metalicos que foram submetidos a fundigbes. O
Spectromaxx faz a leitura sobre o metal analisado e determina todos os elementos
guimicos possiveis no metal, bem como, faz andlises de tracos de carbono (C),
fésforo (P), enxofre (S) e nitrogénio (N). O equipamento fica localizado no
Laboratério de P&D (Laboratério de Pesquisa e Desenvolvimento), do Departamento
de Engenharia de Materiais, da Escola Superior de Tecnologia, da Universidade do
Estado do Amazonas. O Spectromaxx é da marca Ametek, Modelo MAXx LMF 15,
115/230 VAC 50/60 Hz, 400 VA, ano de 2011, mas operando desde 2020 neste
Laboratério de P&D. A técnica utilizada foi de EEO, com excitacdo por faisca. Os

espectros foram obtidos no intervalo de comprimento de onda de 140 a 670nm.

Tabela 9. Composi¢cédo Quimica Padréo da Liga de A356 (A3) em m/m %.

Al Si Mg Fe Ti Cu Mn Cr Pb Ni

6,50- 0,250- 0,202 0,200 0,101 0,103 0,050 0,050 0,050

91.9 7,50 0,450 Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max.

Fonte: Autor (2021).

Pelo Spectromaxx, foi possivel realizar a analise da composi¢cao quimica de
fracdo de massa percentual dos elementos quimicos mais concentrados no A356,

conforme sdo mostrados na Tabela 9. A liga do A356 em sua composicao padrao de
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percentual em massa apresenta valores de 92,7% AL, 7% Si e 0,3% Mg, porém, 0s
valores analisados pelo Spectromaxx foram de 91,9% Al, 6,5-7,5% Si e 0,25-0,45%
Mg, que mostra uma diminuicdo de 0,8% na amostra de A356 (Al), em relacdo ao
Padréao.

4.2.2.3 Processo de Fundicdo da Amostra A2-2

Nesta etapa experimental, mostrada na Figura 28 (A), foi utilizado o macarico
com chama de o6xidoacetilénica na tempertura na faixa de 3000 °C para realizar a
fusdo do nanocomposito de A356 (99,9%) + NTCPM (0,1%), em que a temperatura
de fusdo € muito mais elevada do que o A356, contudo houve muito material perdido
devido a velocidade de saida da chama do macarico e o compaosito ficou reduzido e
fragil, ndo possibilitando preparar o material para o embutimento e corpo de prova.

O Nanocompadsito obtido na Figura 28 (B) foi um material medindo 16,0 x 18,0
mm, em um cadinho de material ceramico, perfurado com broca serracopo com
diametro de 30 mm e profundidade de 30 mm. O nanocompdsito foi depositado no

cadinho e a fundicéo feita com chama do macarico.

Figura 28. (A) Fundicdo com Magcarico de oxiacetileno do nanocompdsito A356 e
NTCPM no refratéario; e (B) Nanocompésito fundido de A356 e NTCPM.
Fonte: Autor (2021)

A Figura 28 (A), mostra o fluxo de oxiacetileno na saida da chama do macarico
gue pode chegar a uma escala de 82% de oxigénio, na relacdo combustivel-oxigénio
da geragdo da chama. As condi¢fes limites da magnitude da velocidade é de 69,5
m/s e a Pressdo manométrica € de 264,78 MPa. A temperatura média fica em torno
de 3000 °C (BRANDI & MELLO, 2004, p.180-181), dependendo do controle pela
valvula de regulagem no bico do macarico, pode ficar entre a proporcéo
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estequiométrica de 3106°C (oxigénio e acetileno) e para um determinado modelo
numérico pode ficar em 2650,93°C, esta diferenca equivale a uma escala de
14,65%. A temperatura maxima, na saida do bico do macarico, da chama equivale a
uma escala de volume de 52,38% do oxigénio e 50,03% de um determinado modelo
ensaiado, a diferenca fica em torno de 2,35 % (SILVA et al, 2020).

Conforme observado na Figura 28 (B), o nanocompdsito de A356 (99,9%) +
NTCPM (0,1%), ficou muito deformado, medindo entre 16,0 e 18,0 mm, tamanho
muito pequeno, devido perdas de material, tendo vista a velocidade da saida da
chama no bico do macarico, provocar o espalhamento de grande parte da Amostra
A2-2 fora do cadinho ceramico, sendo considerada imprépria para a pesquisa, e
descartada na continuidade. Esta acéo foi realizada porque ndo havia até a data de
realizacdo deste processo (em 2021), uma mufla ou uma fundicédo disponivel para
fundir o material adequadamente. Entretanto, nos proximos subitens, foi possivel
realizar os ensaios através de novas amostras de nanocompodsitos de A356 com
NTCPM.

4.2.2.4 Corpo de Prova da Amostra A2-2 (CP A2-2)

Em 2022, o Laboratério de Pesquisa e Desenvolvimento (LabP&D) recebeu
uma Mufla nova que opera com temperatura maxima de 1200 °C, possibilitando os
processos de fundicdo para a amostra. O proximo passo foi deposicdo da Amostra
A2-2 em uma matriz metalica de corpo de prova de aco inox, com suporte na base
com placa de ferro fundido. A realizagao da fundi¢cdo e obtencdo do Corpo de Prova
(CP A2-2), no forno Mufla MOD. RVT- F-50, de 4000W e de 220V, marca REVEST
ARC, a 85015,0 °C, por 02 (duas) horas, com inicio do processo de fundicdo as
09:00 horas e resfriamento ap6s desligamento, as 11:00 horas, de forma natural,
com a porta fechada e placa de identificacdo para o horério de abertura, que ocorreu
no dia seguinte, por volta das 10 horas, Figura 29 (A) e (B).
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3 S e T T
Figura 29. (A) Fundicdo do nanocomposito A356+NTCPM (A2-2) na Mufla a 850°C
por 2 horas; e (B) Nanocompésito fundido de A356+NTCPM (A2-2) na Mufla
Fonte: Autor (2022).

Foi retirada a placa metalica base com o nanocompésito formando o Corpo
de Prova (CP) na Matriz metdlica de fundicdo, sendo observado que o
nanocompdésito fundido, para o CP, que deveria estar formado para se realizar o
ensaio de tracdo na Maquina Universal ndo apresentou a compactacao do material,
devido néo ter unido os NTCPM aos gréos na matriz do A356 e consequentemente,

ficando em forma de areia, como se observa na Figura 30.

Figura 30. Corpo de Prova (CPA2-2)

fundido sobre a placa metalica, ndo

unindo as particulas, ficando do tipo
areia,

Neste estudo houve a hipdtese de que a temperatura de fundicdo de 850 °C,
para o nanocomposito da Amostra A2-2 (Figura 30), tenha sido baixa em relacdo a
temperatura do NTCPM que estd na faixa de 2800 °C (WEI et al, 2011), ao passo
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gue o Aluminio entra em fusdo a 660 °C (ABAL, 2007). A dosagem de NTCPM no
A356, deve ser reduzida para que a fundicdo a 850 °C possa fundir plenamente o
nanocompdasito, ou seja, a pesagem atual foi de 29,97g de A356 (99,9%) e 0,03g de
NTCPM (0,1%), totalizando 30 g (100%), com a observacdo destes valores sera
necessario reduzir ao maximo a quantidade de NTCPM, na proporcéo de 0,01% de
NTCPM para 99,99 % de A356. Contudo o material fundido de A2-2, Figura 30, foi
diretamente analisado pela EDS, devido a disponibilidade do equipamento e a

analise mais precisa em relacao a analise metalografica.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Analise MicroscOpica da Amostra Al

A Figura 31(A), (B) e (C) mostra as imagens de microestruturas na matriz da
liga de A356 (Al), observadas por MO da metalografia, cAmera Omron Sentech STC
C83USB, usando as objetivas de 40x, 100x e 400x.

Figura 31. Analise Microscopica da Microestrutura da Liga de (A1) em: (A) 40x; (B)
100x; e (C) 400x.
Fonte: Autor (2024).

A Figura 31 (A) apresenta a micrografia em 40x da microestrutura da liga de
aluminio A356 que passou pelo processo de fundi¢cédo e resfriada lentamente para
preparo de corpo de prova. A microestrutura depois que recebeu o tratamento
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térmico na fundicdo apresenta pouca dispersdo, uma granulagdo pequena, existindo
uma restricao do eutético intergranular e complexo entre os gréos de a-Al. A fase de
Si eutético esta presente em toda microestrutura da matriz do Al. (COUTINHO, 1980,
p.93)

A Figura 31 (B) apresenta a micrografia em 100x do eutético complexo de a-
Al e FeAls, em meio aos contornos dos graos da matriz do Al, contendo dispersoéides
de a-FeSi, na forma de AlFeSi e FeAls, havendo a possibilidade do surgimento de
tracos de Mg2Alz e de CuAlz (COUTINHO, 1980, p.93)

A Figura 31 (C) apresenta a micrografia em 400x da microestrutura com
surgimento de eutético complexo de a-Al e FeAls, nos contornos dos grdos da matriz
do Al estéo presentes dispersoides de a-FeAls, podendo existir entre os grdos com
tracos de Mg2Alz assim como de CuAlz (COUTINHO, 1980, p.93).

5.2 Andlise Macroscopica da Amostra A1-1

Na amostra Al, pela analise do processo de fundicdo do aluminio A356
fundido a 800°C, vazado em cadinho de aco, e com os NTCPM, amostra A2
adicionado a frio sobre A1 e homogeneizado com bastdo de ago, manualmente, na
mistura de Al com A2, Figura 8 (B), indicado pela seta de cor verde, tornou
completamente em fusao liquida, ao passo que o NTCPM, indicado pela seta da cor
vermelha Figura 8 (A), dispersou-se em grande quantidade sobre a superficie do
metal fundido, mas ap0s o resfriamento natural formou a amostra Al-1. Pode-se
justificar essa dispersédo devido ao A356 estar em alta temperatura, a 800 °C e o
NTCPM estar frio, ndo tendo sido realizado um pré-aquecimento, a fim de adaptacao
das temperaturas e consequentemente, sua introducdo na matriz do A356 liquido,
mas 0s objetivos foram satisfatérios porque mesmo com pequenas quantidades de
NTCPM, o material depois do resfriamento mostrou-se duro, com a hipotese de
possuir boas propriedades mecanicas, devido a tenacidade e resisténcia do material
composito formado (KUMAR et al, 2019).

Na observacao relativa a proporcdo de NTCPM adicionado ao A356 fundido
na Amostra Al-1, hipoteticamente, a quantidade de NTCPM pode néo ter sido na
propor¢cdo adequada para o compdsito com o aluminio A356, assim como, a
temperatura do NTCPM tenha sido muito abaixo do ponto de fusdo do
nanocompdésito, com base na literatura, visto que a temperatura do NTCPM varia
entre 2800 a 2927 °C (WEI et al, 2011). No entanto, houve reacdo no metal fundido
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entre o aluminio A356 e o NTCPM formando um nanocompdsito (Al-1), observado
apos o resfriamento e retirado do cadinho com dimensdes de 70 mm de altura, 50
mm de diametro superior e 20 mm de diametro inferior em superficies laterais rigidas
apresentando partes lisas e partes rugosas e na parte superior uma acentuada
rugosidade macroscopica, fundida, mostrada na Figura 8 (C) e (D). Este mesmo
material (Al-1) foi novamente fundido para o preparo de Corpos de Prova e
realizacdo de ensaios, originando a Amostra Al-1', que apresentou resultados
satisfatorios quanto a insercdo de NTCPM na matriz metélica e melhoria nas
propriedades mecanicas. Este processo de fundicdo na formacdo de Al-1’,
proporcionou a obtencdo de um material resistente e ideal para o preparo de corpos
de prova (CP) e de ensaios metalograficos, considerando que devido a nova
fundicdo ocorreu um refinamento nas propriedades mecanicas, devido ao
fechamento de algumas porosidades intermetélicas na microestrutura fundida
(KUMAR et al, 2019).

5.3 Analise MicroscoOpica da Amostra A1-1’

As Figuras 32, 33 e 34, mostram as imagens de microestruturas da Amostra
A1-1’, observadas por MO Optica da metalografia, que apresentam resultados do
nanocompdésito com a presenca de NTCPM na matriz do A356, entre os graos de Al-
a e fase de Si eutético, comprovando que houve reforco de NTCPM, na melhoria das
propriedades mecéanicas, observados pela presenca de filamentos de NTCPM na
zona entre o limite do gréo e a fase de Al4Cs, tornando-se um nanocompdésito ductil
(CALLISTER & RETHWISCH, 2018, p.211-212).

5.3.1 Visualizagdo da Microestrutura das Trés Amostras de Baquelites

As visualizagdes das microestruturas foram realizadas através de microscopio

eletrbnico de metalografia.
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Graos de Al-a e
fase Si eutético

Microrechupes

Filamentos na
zona de gréo
e fase AlsCs

Figura 32. Analise microscépica da microestrutura
da peca bruta em 400X.
Fonte: Autor (2023)

A microestrutura da liga de A356 caracteriza-se por apresentar formas
dendriticas, na fase eutética Al-a e Si eutético, entre o ponto com 1,65% (fase a - L),
proximo ao ponto eutético com 12,7% Si, observado na Figura 2 (ABDULWAHAB et
al, 2013), com microestrutura modificada devido ao refinador de gréos pela
esferiodizacdo, em que os grdos de Al-a ficam diminuidos e envolvidos pela fase Si
eutético (OLIVEIRA & ROCHA, 2014). Os microrechupes podem ter ocorrido no
procedimento de vazdo da fusdo liquida do cadinho para o molde ceramico e
respectivo resfriamento, indicado na Figura 10 (A). A analise microscépica da
microestrutura do nanocomposito de Aluminio A356 reforcado com NTCPM, em
400X, na Figura 32, torna os graos na matriz do A356 mais unidos e consistentes,
provavelmente, pela presenga do NTCPM, considerando os filamentos na zona que
fica entre o limite do gréo de Al-a e da fase de AlsCs, que foi formada no limite entre
a matriz do Al e do NTCPM, proporcionando ductilidade ao nanocompasito, ou seja,
0 material podera ter mais qualidade quando for submetido a esforcos discretos, do
tipo compressdes e/ou alongamentos, sem ocorréncia de rupturas (CALLISTER &
RETHWISCH, 2018, p.211-212).
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Graos de Al-a e
fase Si eutético

Filamentos na
zona de grao
e fase AliCs

Micro-rechupes

Figura 33. Analise microscopica da microestrutura
da peca logitudinal em 400X.
Fonte: Autor (2023)

A andlise de microscopia da microestrutura do nanocomposito de A356 +
NTCPM, em 400X, na Figura 33, foi realizada na peca cortada longitudinalmente,
mostrando filamentos de NTCPM distribuidos em grande parte da peca
metalografica, entre os grdos da matriz do A356, descrita como a zona entre o limite
do grao e da fase de AlsC3z, formada no limite entre a matriz do Al e do NTCPM, com
distribuicdo em toda a microestrutura da peca analisada (SALAS et al, 2007).
Observam-se raros microrechupes nesta peca e na microestrutura do
nanocompdsito, apresenta grdo de Al-a e fase de Si eutécico, com boa distribuicéo
de possiveis filamentos de NTCPM. O aspecto da unido dos graos apresenta-se
melhores que as mostradas na Figura 32, mas também, proporcionando ductilidade

ao nanocompasito e contribuindo para um material mais resistente e duro.

Filamentos na
zona de gréao
e fase Al4Cs

Graos de Al-a e
fase Si eutético

Microrechupes

Figura 34. Analise microscopica da microestrutura da
peca transversal em 400X.
Fonte: Autor (2023)
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A analise microscopica da microestrutura do nanocompésito de A356 e
NTCPM, em 400X, na Figura 34, da peca cortada transversalmente, mostra que 0s
filamentos de NTCPM ficaram distribuidos parcialmente na matriz da peca
metalografica, contudo € possivel analisar, que este fendmeno ocorre entre 0s graos
da matriz do aluminio, na zona entre o limite do gréo e da fase de Al4Cs, assim como
no limite entre a matriz do Al e o NTCPM, que se concentram em partes da
microestrutura do nanocompdsito e algumas fibras ou filamentos de NTCPM que
estao espalhados por outras zonas de grao (SALAS et al, 2007). Observam-se raros
microrechupes, devido a contracdo térmica no resfriamento (FUOCO, 2017) e
possiveis NTCPM na microestrutura do contorno dos gréos de Al-a e fase de Si
eutécico.

Na Figura 34, observam-se filamentos menores de provaveis NTCPM,
contudo, a distribuicdo dos grdos sado melhores do que na peca da Figura 32.
Mesmo com estas diferencas entre as pecas, em relacdo as concentracdes de
NTCPM na matriz do A356, as microestruturas dos nanocompadsitos ndo perdem a
gualidade na resisténcia geral dos nanocompoésitos, haja vista, os refor¢os
introduzidos pelos NTCPM, que contribuiram de alguma forma para que toda a
microestrutura dos graos de Al-a e fase de Si eutécico mantivessem com a
ductilidade. O A356 € um metal com muita ductilidade, suas particulas sdo grandes e
com a adicdo de particulas menores de NTCPM na microestrutura, reduz um pouco
a ductilidade, mas mantem a dureza no nanocompdésito (KUMAR et al, 2023,
p.33854).

As Imagens metalograficas mostradas nas Figuras 32, 33 e 34 apresentam
microestruturas do nanocompdsito de NTCPM incorporados ao A356, comparadas
umas com as outras, com mudangas microestruturais, em que os NTCPM
introduzidos com baixo percentual agregaram, ocorrendo de forma laminada e
espalhando-se no contorno do gréo da matriz do A356, proporcionando ao conteudo
a dureza no material (SALAS et al, 2007, p.2934).

5.3.2 Espectroscopia de Emissdo Optica da amostra A1-1’.
A EEO foi empregada para obter a composicdo quimica conforme a Tabela

10.
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Tabela 10. Composicdo Quimica da Amostra 1-1’ (A356+NTCPM) em m/m %

Al Si Mg Cu Fe Mn Ni Zn Ti B Cr Ag Be

1 56,2 16,49 0,687 147 0394 11,97 0,337 0,780 0,545 0,186 >0,60 0.916 0,06
2 419 1545 0,718 147 0,687 >264 0435 126 0515 0,183 >060 >1,20 0,05

3 84,2 10,74 0259 0,035 1,16 0,049 0,045 0,221 0,286 0,039 0,091 0,012 0,01

Bi Ca Cd Co Hg Li Na Pb Sn Sr \% Zr

0,40 0,012 >0,60 =>072 =>0,01 =>3,00 0012 =>180 146 0860 =>0,12 >0,36

0,40 0,019 >0,60 =060 =>0,01 =>3,00 0,012 >180 1,22 0,881 >0,12 >0,36
0,09 0,014 0,192 0,156 =>0,01 1,35 0,011 0,292 0,398 0,211 0,080 0,049

Fonte: SPECTROMAXx (2023).

As Normas consultadas para esta Maquina sao: Designation: E1251 — 172 -
Standard Test Method for Analysis of Aluminum and Aluminum Alloys by Spark
Atomic Emission Spectrometry.

A amostra do nanocompdsito cortada em trés partes, ou seja, nas formas
bruta, longitudinal e transversal mostraram concentragbes diferentes,
respectivamente, para os principais elementos como Al (56,2%; 41,88%; e 84,2%),
Si (16,49%; 15,45%; e 10;74%) e Mn (11,97%; 26,40%; e 0,0496%). Neste sentido
se observou que a composi¢cdo quimica € heterogénea em Al-1'. Em uma busca na
literatura ndo foram encontrados casos similares referentes a heterogeneidade da

composicdo quimica da liga de Al com NTCPM.
5.3.3 Resultados do Ensaio de Tragdo comos CPs 1e 2

Ensaios de tracdo nos CPs 1 e 2 obtidos pela Maquina Universal de Ensaios

Mecéanicos, com os parametros da norma ASTM E8, conforme a Tabela 11.
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Tabela 11. Resultados do Ensaio de Tragdo CP 1 e 2 na Maquina Universal

Carga em Tenséo atracdo em Modulo de

CP Resisténcia a tracéo Resisténcia a tracéo elasticidade
(N) (MPa) (GPa)
2242,40 59,38 10,73
2 2287,32 53,31 6,74

Deslocamento em
Escoamento (mm)

Carga em Ruptura (N) Comprimento (mm)

0,03
2 0,04

-1116,33
-1236,60

30,00
30,00

Espessura (mm)

Largura (mm)

6,14
2 6,81

6,15
6,30

Fonte: INSTRON (2023)

A Tabela 11 apresenta os resultados dos ensaios de tracdo nos CPs dos

A356, em que CP2 tem valor de carga em resisténcia a tracdo maior que CP1, com

diferenca entre eles de 44,92 N, entretanto, CP1 apresentou valores de maiores de

Tensdo a tracdo em resisténcia a tracdo e Modulo de elasticidade, com diferencas

de valores de 6,07 MPa e 3,99 GPa, respectivamente, mostrando que CP1 esta mais

resistente que CP2.

A Figura 35 apresenta o Grafico Tensdo x Deformacdo do ensaio de tracéo

dos CPs 1 e 2, amostra Al, do A356.
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Figura 35. Grafico de Tensédo x Deformacao do Ensaio de Tracdo dos CPs 1 e 2 da
amostra Al.
Fonte: INSTRON (2023)
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Observou-se na Figura 35, que no ensaio de tracdo da amostra Al, o CP 1
sofreu uma tenséo de 0 a 59,38 MPa (0 a 59,38x103 GPa), com 6s para se romper e
0 CP2, sofreu uma tensdo de 0 a 53,31 MPa (0 a 53,31x10° GPa), com 8s para se
romper, apresentando uma pequena diferenca nas rupturas entre os CPs,
considerado razoavel, tendo em vista serem 0 mesma liga de A356 fundido,
observando-se que existem diferencas nas espessuras e larguras que podem ter

influenciado nestes minimos valores.
5.3.4 Resultados do Ensaio de Tracdo com os CPs 3 e 4

Os resultados do ensaio de tracdo nos CPs 3 e 4 foram obtidos através da

Méaquina Universal, com os parametros da norma ASTM E8, conforme a Tabela 12.

Tabela 12. Resultados do Ensaio de Tragdo CP 3 e 4 na Maquina Universal

Carga em Tenséo a Trac&o em Modulo de
CP Resisténcia a Tracéo Resisténcia a Tracéo Elasticidade
(N) (MPa) (GPa)
1359,21 61,40 27,35
1616,93 66,17 26,12
E:s(l;;?e”:ﬁgt?mer% Carga em Ruptura (N) Comprimento (mm)
3 0,02 -1010,31 48,00
0,02 -923,93 48,00
Espessura (mm) Largura (mm)
4,13 5,36
4,34 5,63

Fonte: INSTRON (2023)

A Tabela 12 apresenta os resultados obtidos com os ensaios de tracdo nos
CPs dos nanocompdésitos de A356 + NTCPM, na Maquina Universal, mostrando que
o CP4 apresentou valores de carga em resisténcia a tracdo e tensdo a tracdo em
resisténcia a tracado maiores que o de CP3. Apenas 0 modulo de elasticidade de
CP3 foi superior a CP4, pois a carga de ruptura de CP4 em relagcéo a CP3 foi maior.

A Figura 36 apresenta o Gréafico de ensaio de tracdo dos CPs 3 e 4, da

Amostra Al-1’, de nanocompadsito de aluminio A356 mais NTCPM.
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Figura 36. Grafico de Tensao x Deformacéo de Ensaio de Tracdo dos CPs 3 e 4, da
amostra A1-1’.

Observou-se na Figura 36, que no ensaio de tracdo, da mesma amostra 1-1’,
o CP3 foi submetido a tensdo de 0 a 61,40 MPa (0 a 61x102 GPa), levando 10s para
ocorrer a ruptura, demonstrando uma fragilidade e o CP4 foi submetido a tenséo de
0 a 66,17 MPa (0 a 66,17x10° GPa), levando 30s para iniciar a ruptura,
demonstrando ductilidade, ocorrendo com, aproximadamente, 66,00 MPa em 32s.
Estes ensaios mostram que o CP 4 apresentou maior resisténcia a tragdo com
tempo maior que o CP 3. Esta diferenca de resisténcia a tracdo com tempo maior,
pode ter sido devido a espessura de CP 4 de 4,34 mm em relacdo a CP 3 com 4,13
mm, ou seja, CP 4 possuia 0,21 mm de espessura maior que CP 3. Assim também,
CP3 no processo de fundicdo e resfriamento, pode ter ocorrido alguma falha por
microrechupe na microestrutura, considerando uma falha durante o processo de pés
solidificacdo (FUOCO, 2017).

Conforme Lopes, et al (2016, p.82), nos NTCPM os valores do Limite de
resisténcia a tracdo estdo na faixa de 11 a 63 GPa e o Mddulo de Elasticidade de
270 a 950 GPa, e conforme Callister & Rethwisch (2013, p.524) os valores de
NTCPS estdo na faixa de 13 a 53 GPa e Mddulo de Elasticidade de 103 GPa.

O efeito dos mecanismos de reforco de NTCPM aplicados em aluminios e
ligas de aluminio, contribuem para resultados de ensaios de tracdo e mddulos de

elasticidade, usando os CPs, serem melhores entre as ligas e o aluminio puro, como
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se observa na comparagdo da resisténcia do aluminio recozido puro com as ligas
reforcadas por alguns métodos ou processos, tendo em vista que as ligas de
aluminio apresentam resisténcias muito maiores que a do aluminio puro, conforme
mostrado por Askelland et al (2011, p.541) pela Tabela 7.

Calculando a média aritmética dos resultados de CP 3 e 4, do nanocompdsito
de A356+NTCPM, observaram-se que os valores foram muito préximos, ou seja, em
Resisténcia a Tracao ficou 1488,07 N, Tenséo a Tracdo em Resisténcia a Tracao de
63,79 MPa, Mddulo de Elasticidade de 26,74 GPa e Carga de Ruptura de -967,12 N.

Comparando estes dois, CP3 e CP4, observaram-se que ambos
apresentaram resultados satisfatorios, em suas propriedades mecanicas, com
siderando a insercdo na matriz do grdo do A356 os reforcos de NTCPM, pois em se
tratando da mesma amostra Al-1’, a diferenca nos resultados se deve, porque as
andlises foram realizadas em cortes longitudinal e transversal, em que algumas
regides da Amostra estiveram mais concentradas com NTCPM, pela possibilidade
de ndo ter sido uma boa homogeneizacdo no momento da mistura no
nanocomposito. Quando se tem uma boa distribuicdo homogénea dos NTCPM
inseridos na matriz do A356, as propriedades mecéanicas do nanocompdsito tende a
ser melhores, porque ocorre a transferéncia de carga da matriz no reforco de
NTCPM (KUMAR et al, 2023, p. 33854).

5.4 Difracdo de Raios-X da Amostra Al

A Figura 37 mostra o espectro da difracéo de raios-x da amostra Al. Os picos
observados sédo dos elementos Al e Si. Os planos cristalogréficos associados aos
picos sdo mostrados na Tabela 13, utilizando a estrutura cristalina do A356 e as
reflexdes de DRX (CALLISTER Jr. e RETHWISCH, 2013, p.84).

Tabela 13. Regras para Reflexdes e Planos de Reflexdes de DRX

Estrutura Cristalina Reflexbes Planos de Reflexdes
CCC (Cubica de Corpo
CFC (Cdbica de Face h,k, | (tudo impar
Centrada) ou par) (111), (200), (220), (311), (222), (400)
CS (Cubica Simples) Todos (100), (110), (111), (200), (210), (211)

Fonte: Callister Jr e Hethwisch (2013), adaptada.
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A Figura 37, utilizando a Tabela 13, apresenta os Picos de 20 (graus), do Al e

do Si, ambos com estrutura cristalina de Corpo de Face Centrada (CFC).

] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ]
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Figura 37. Difratograma da liga de aluminio A356 (Amostra Al).
Fonte: Autor (2023).

Foram observados os valores dos picos de 26 do Al de 38,27°, 44,87°, 64,98°,
e 77,92° equivalentes aos planos cristalograficos de CFC de (111), (200), (220) e
(311) e os picos de 26 do Si, com valores de 28,22° 47,25° e 56,57° referentes aos
planos cristalograficos de CFC de (111), (200) e (220). Observou-se pelos valores
apresentados, que o0s picos mais intensos sao os de 20 = 38,27° do Al (111) e de 26
= 28,22° (111) do Si.

Conforme a Figura 37 os dois elementos quimicos Al e Si foram os que
apresentaram picos mais intensos e 0s demais elementos da liga de A356
apresentaram picos com pouca visibilidade no difratograma, considerando como um

resultado esperado, porque esta liga de aluminio apresenta estes dois elementos
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principais em sua composicao (FARIA, 2021, p.30-31).

Entretanto, foram analisados a presenca de tracos de provaveis fases do Al-
Mg com picos de 68,23° e 76,77°, sendo o mais intenso de 76,77°, coerentes para a
Amostra Al, composta por Al7SiMg (ABBASIPOUR et al, 2010, p.1564).

5.5 Anadlise de Difratometria de Raios-X da Amostra A1-1’

A andlise de difratometria de Raios-X da Amostra A1-1’ (nanocompdsito de
A356+NTCPM), através da Figura 38, apresenta reflexdes cristalogréaficas referentes
aos principais elementos Al, Si e NTCPM. Os planos cristalograficos podem ser
analisados através da Tabela 13, utilizando a estrutura cristalina dos elementos
guimicos e as reflexdes de DRX (CALLISTER Jr. e RETHWISCH, 2013, p.84).

A Figura 38, apresenta os picos de 20 (graus), de A356+NTCPM, atribuidos
ao Al com valores de 38,97°, 44,99° 65,08°, e 78,95° com o0s respectivos planos
cristalograficos de CFC de (111), (200), (220) e (311). Os picos de Si apresentam
valores de 28,73°, 47,49° e 56,25° referentes aos planos de CFC de (111), (200) e
(220). Os NTCPM possuem um valor de 10,12°, plano cristalografico hexagonal
(002) equivalente ao do grafeno e os picos de Al203 de 40,01° e 41,81°, com planos
cristalograficos (001) e (002).

Os padrées de DRX sdo observados pelos picos apresentados na Figura 38,
nas fases CFC do Al e do Si. Os mais intensos sao de 26 = 38,97° do Al (111) e 20 =
28,73° (111) do Si. A presenca de NTCPM néo foi comprovada pela Figura 31, isso
ocorreu porque o teor de NTCPM foi de 1% m/m e o limite de deteccdo de DRX foi
de aproximadamente 2% (FEIJOO, et al, 2022, p.15-16).
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Figura 38. Difratograma do nanocompdsito A1-1’ (A356 + NTCPM).
Fonte: Autor (2023).

A estrutura cristalina do NTCPM foi comparada a estrutura do grafeno, a qual
€ hexagonal e os respectivos planos cristalograficos, seguindo a sequéncia de (002),
(100), (101), (102), (110), (200), que podem se estender para mais planos
(CULLITY, 1978, p.506; 516).

Os NTCPM absorvem Raios-X, diminuindo a intensidade dos picos
apresentados na Figura 37 (OLIVEIRA BRITO, 2021, p.23).

O 6xido de aluminio (Al203) foi observado em 26 = 40,01° e 41,81°, planos
(202) e (210).

O teor de contaminantes dos elementos Al, Co e Fe contidos na amostra de
NTCPM produzidos pelo CTNano, da UFMG, é menos de 2%.

Nas analises foram observados tracos das possiveis fases de Al-Mg, com
valores de picos de 18,17° 69,21° e 77,14° assim como, da fase Al203
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(ABBASIPOUR et al, 2010, p.1564).
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Figura 39. Analise comparativa dos picos das amostras Al e A1-1: (A) A356
sem NTCPM; e (B) A356 com NTCPM, com picos de DRX aumentados com o
reforco do NTCPM.

Fonte: Autor (2023)

A Figura 39 (A) e (B) apresenta os difratogramas de comparacdo das
amostras Al e Al-1’, respectivamente, da liga de Aluminio A356 e do
nanocompoésito de A356 + 1%NTCPM, onde se observou que 0s picos mais intensos
sdo o Al e o Si, surgindo ainda, fases com tracos de Al-Mg. Os espectros
apresentam picos que podem ser indicios de oxido de aluminio (Al203), conforme a
Figura 39 (B). Na comparacédo dos difratogramas observou-se que o nanocomposito

de Al1-1" apresentou picos maiores para todos os elementos.

5.6 Analise Macroscopica da Amostra A2-2
A Amostra A2-2, passou pelo procedimento experimental inicial de fundi¢ao
por chama de macarico, que nao foi satisfatorio porque houve a perda de particulas

durante o processo devido a pressao e velocidade do fluxo na saida da chama pelo
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macarico sobre o material nanocompésito. A queima do acetileno com o oxigénio
produziu uma chama na faixa de 3000 °C, que saiu pelo bico do macarico (BRANDI
& MELLO, 2004, p.180-181), que proporcionou a realizacdo da fundicdo na mistura
dos nanopos de A356 + NTCPM, resultando em uma amostra muito pequena para
prosseguimento dos ensaios, formando um pequeno corpo de forma ovalada, com
muitas porosidades, medindo, aproximadamente, 16,0 mm de diametro, observado
na Figura 28 (B), ndo proporcionando uma boa propriedade mecanica, devido as
perdas de material e as porosidades visiveis a olho nu.

Na segunda etapa deste experimento, utilizou-se uma Mufla para fundicéo,
com a hipotese de que a temperatura de fundicdo a 850 °C aplicada ao
nanocompésito da Amostra A2-2 (Figura 30), pudesse fundir adequadamente a
amostra, contudo ndo apresentou bons resultados, devido considerar que 850 °C
tenha sido baixo em relacdo a temperatura do NTCPM que esta na faixa de 2800° C
(WEI et al, 2011), ao passo que o Aluminio entra em fusdo a 660 °C (ABAL, 2007).
reduzida para que a fundicdio a 850 °C, pudesse fundir plenamente o
nanocompdésito, haja vista, que a pesagem atual foi de 29,97g de A356 (99,9%) e
0,03g de NTCPM (0,1%), totalizando 30 g (100%).

Com as observacdes e analises destes valores, reduziu-se ao maximo a
guantidade de NTCPM, na proporcdo de 0,01% de NTCPM para 99,99 % de A356,
em que o material fundido de A2-2, Figura 29 (B), teve que ser preparado para as
andlises EDS, MO e MEV.

5.7 Andlise MicroscoOpica da Amostra A2-2
5.7.1 Andlise de Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios-X — EDS

5.7.1.1 Anélisede EDS -1

A Figura 40 (A) apresenta a foto da amostra A2-2 na superficie da Lamina de
EDS-1, indicada em cruz de cor vermelha.
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Smp_013 Sem_SED_002

— 5 mm w10 pm

Figura 40. (A) Foto da amostra A2-2 de nanocompdésito A356 e NTCPM na
lamina de EDS-1; (B) Uma micrografia do nanocompdsito, indicando os
pontos de retirada dos espectros: Spc 001 (vermelha); Spc 002 (azul); e

Spc 003 (verde).
Fonte: Autor (2022).

A Figura 40 (B) apresenta as Micrografias da Amostra do nanocomposito
A356 e NTCPM, onde séo indicados os pontos de retiradas dos espectros: Spc 001
(vermelha); Spc 002 (azul); e Spc 003 (verde), que podem ser os filamentos de
NTCPM unidos aos graos, em formas de fibras visiveis. A partir destes espectros, o
EDS fornece os elementos quimicos presentes em cada regido, observados no
Apéndice A (Figuras Al, A2 e A3).

Tabela 14. Composicéo Elementar— Spc 001 (Vermelho) — EDS-1

Concentracéo/Elemento C (0] Al Si Fe
(m/m %) 24,22+0,21 1,09+0,004 17,74+0,07 56,42+0,14 0,53+0,02
(Atom %) 42,36+0,37, 1,43+0,05 13,81+0,05 42,20+0,10 0,20+0,01

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa; e 2) (Atom %): Porcentagem Atémica.
Fonte: Autor (2021)

Tabela 15. Composicéo Elementar — Spc 002 (Azul) — EDS-1

Concentracdo/Elemento C 0] Al Cl
(m/m %) 11,2740,10 54,29+0,18 34,15+0,12 0,3040,01
(Atom %) 16,74+0,15 60,53+0,21 22,58+0,08 0,15+0,01

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa; e 2) (Atom %): Porcentagem Atdmica.
Fonte: Autor (2021)
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Tabela 16. Composi¢cédo Elementar — Spc 003 (Verde) — EDS-1

Concentracéo/Elemento C o] Al Si
(m/m %) 19,80+0,19  1,96+0,05 21,69+0,07 56,55+0,14
(Atom %) 35,93+0,35 2,67+0,06 17,52+0,06  43,88+0,11

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa; e 2) (Atom %): Porcentagem Atémica.
Fonte: Autor (2022)

Na analise de EDS-1 observou-se pelas Tabelas 14, 15 e 16, os teores de
alguns elementos presentes em A2-2, calculados pela média aritmética de cada um,
obtendo-se o0s seguintes teores (m/m%): Al de 24,53 %; Si de 56,49%; C de 18,43%;
e O de 19,11%. Os elementos isolados apresentaram 0s seguintes teores: Fe de
0,53%; e Cl de 0,30%.

Sendo a composicado do A356 de 92,7%Al, 7%Si e 0,3%Mg, observou-se que
os teores dos elementos presentes na composicao do nanocomposito de A2-2, pelo
EDS-1, predominaram Si, Al, C e O, onde o Si aumentou para 50+0,01% e o Al
diminuiu para 68+0,11%, alterando a microestrutura com o uso do magarico. O
NTCPM pode ter contribuido para o aumento do teor de C em 18,43%, combinado
com o oxiacetileno e o ar atmosférico. O teor de O de 19,11%, considerou-se que 0
uso do macarico com oxiacetileno (C2H4O) contribuiu para acrescentar este
elemento na matriz metélica. Observou-se ainda, um teor de Fe de 0,53%, que pode
ter sido contaminado com o cadinho. O cadinho pode conter deposicao de outros
tipos de elementos, contudo a microestrutura do A356 também apresenta tracos de
AlFes.

5.7.1.2 Andalise de EDS -2

A Figura 40 (A) apresenta a foto da Lamina de EDS-2, Amostra A2-2,

observada em forma de cruz na cor vermelha.
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Sem_SED_004

— 5 mm — 50 M

Figura 41. (A) Foto da amostra A2-2 de nanocomposito A356 e NTCPM na lamina
de EDS-2; (B) Uma micrografia do nanocomposito, indicando os pontos de
retirada dos espectros: Spc 001 (vermelha); Spc 002 (azul); Spc 003 (verde); Spc 004
(Violeta).

A Figura 41 (B) apresenta as Micrografias da Amostra de nanocompdésito
(A356 e NTCPM), onde sé&o indicados os pontos de retiradas dos espectros: Spc 001
(vermelha); Spc 002 (azul); Spc 003 (verde); e Spc 004 (violeta), com a possibilidade
de serem os filamentos de NTCPM unidos aos graos de A356. Os espectros de
EDS-2 fornecem os elementos quimicos presentes, observados no Apéndice A
(Figuras A4, A5, A6 e A7).

Tabela 17. Composigéo Elementar — Spc 001 (Vermelha) — EDS-2

Concentrag&o/Elemento C O Al
(m/m %) 10,55+0,07 57,6740,14 31,78+0,09
(Atom %) 15,52+0,11 63,68+0,16 20,81+0,06

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa; e 2) (Atom %): Porcentagem Atémica.
Fonte: Autor (2022)

Tabela 18. Composicéo Elementar — Spc 002 (Azul) — EDS-2

Concentracdo/Elemento C 6] Al Si
(m/m %) 12,3340,13 40,39+0,18 44,76+0,14 2,53+0,05
(Atom %) 19,37+0,20 47,63+0,21 31,30+0,10 1,70+0,03,

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa,; e 2) (Atom %): Porcentagem Atémica.
Fonte: Autor (2022)
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Tabela 19. Composicéo Elementar — Spc 003 (Verde) — EDS-2

Concentracdo/Elemento C O Al Si
(m/m %) 17,05+0,15 1,39+0,03 14,60+0,05 66,96+0,12
(Atom %) 32,03+0,28 1,95+0,04 12,21+0,04 53,80+0,09

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa; e 2) (Atom %): Porcentagem Atémica.
Fonte: Autor (2022)

Tabela 20. Composicédo Elementar — Spc 004 (Violeta) — EDS-2

Concentracéo/Elemento C @) Al
(m/m %) 12,28+0,08 52,98+0,14 34,74+0,09
(Atom %) 18,19+0,12 58,9140,12 22,90+0,06

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa; e 2) (Atom %): Porcentagem Atémica.
Fonte: Autor (2022)

Na andlise de EDS-2 observou-se pelas Tabelas 17, 18, 19 e 20, os teores de
alguns elementos presentes em A2-2, calculados pela média aritmética de cada um,
obtendo-se os seguintes teores: Al de 28,51 %; Si de 34,75%; C de 13,11%; e O de
38,11%.

Os teores dos elementos presentes no A2-2, pelo EDS-2, possibilitaram
observar que houve aumento de Si em 27,75+0,01% na microestrutura do A356 e 0
Al teve uma reducdo de 64,19+0,11% de sua composi¢cdo, alterando a
microestrutura e predominando outros elementos tais como o aumento do teor de C
em 13,11%, pela provavel introducdo de NTCPM e de O em 38,11%, ambos,

considerando o uso do magarico com o oxiacetileno (C2H40).

5.7.1.3 Andlise de EDS-3

A Figura 42 (A) apresenta a foto da Lamina de EDS-3, da Amostra A2-2,

observada na forma em cruz de cor vermelha.
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Smp 014 Sem SED_005
i (B) '

5 mm — 50 um

Figura 42. (A) Foto da amostra A2-2 de nanocomposito A356 e NTCPM na lamina de
EDS-3; (B) Uma micrografia do nanocompdsito, indicando os pontos de retirada dos
espectros: Spc 005 (vermelha); Spc 006 (azul); e Spc 007 (verde).

Fonte: Autor (2022).

A andlise de EDS-3, Figura 42 (B), apresenta as micrografias da
microestrutura do nanocompdésito de A356 e NTCPM, onde séo indicados os pontos
de retiradas dos espectros: Spc 005 (vermelha); Spc 006 (azul); e Spc 007 (verde),
com as possibilidades serem filamentos de NTCPM junto aos graos de A356. Os

espectros de EDS-3 fornecem os elementos quimicos presentes, observados no

Apéndice A (Figuras A8, A9 e A10).

Tabela 21. Composicao Elementar — Spc 005 (Vermelha) — EDS-3

Concentracao/Elemento C 0] Al
(m/m %) 8,87+0,09 43,29+0,14 47,56+0,12
(Atom %) 14,17+0,14 51,9240,17 33,82+0,12

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa; e 2) (Atom %): Porcentagem AtGmica.

Fonte: Autor (2022)

Tabela 22. Composigéao Elementar — Spc 006 (Azul) — EDS 3

Concentracdo/Elemento C @) Al Cl
(m/m %) 8,89+0,07  56,80+0,14 34,1340,10 0,18+0,01
(Atom %) 13,3240,11 63,8440,16 22,75+0,07 0,09+0,01

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa,; e 2) (Atom %): Porcentagem Atémica.

Fonte: Autor (2022)
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Tabela 23. Composicédo Elementar — Spc 007 (Verde) — EDS-3

Concentracao/Elemento C (0] Al Cl
(m/m %) 10,5540,10 51,10+0,18 37,87+0,12 0,48+0,02
(Atom %) 16,00+0,15 58,18+0,20  25,57+0,08 0,25+0,01

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa; e 2) (Atom %): Porcentagem Atdmica.
Fonte: Autor (2022)

Na andlise de EDS-3 observou-se pelas Tabelas 21, 22 e 23, os teores de
alguns elementos presentes em A2-2, calculados pela média aritmética de cada um,
obtendo-se os seguintes teores: Al de 39,25 %; C de 9,44%; e O de 50,40%; e Cl de
0,33%.

Os teores dos elementos presentes no A2-2, pelo EDS-13 possibilitaram
observar que nesta analise ndo houve teores de Si na microestrutura do A356 e o
teor de Al reduziu-se para 39,25+0,01% de sua composi¢do, tornando mais fragil
esta regido analisada, observando-se que o teor de C em 9,44%, manteve-se numa
proporcéo baixa e a concentracdo de O aumentou em 50,40%, predominando na
microestrutura do material, considerando que o uso do magcarico com o oxiacetileno
(C2H40) nesta regido foi muito mais intenso que as demais regides analisadas. A
presenca de Cl com baixa concentracdo pode ter ocorrido pela contaminacdo do

cadinho refratario.

5.7.1.4 Andlise de EDS -4

A Figura 43 (A) apresenta a imagem da superficie da Lamina de EDS-4, da

Amostra A2-2, observada no ponto em cruz vermelha.
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— 5 mm — 0() um

Figura 43. (A) Foto da Amostra de nanocompésito A356 e NTCPM na lamina de EDS;
(B) Micrografias da Microestrutura do nanocompésito A356/NTCPM, nos espectros: Spc
008 (violeta);Spc 009 (verde); Spc 010 (azul); e Spc 011 (vermelha).

Fonte: Autor (2022).

A andlise de EDS-4, Figura 46 (B), apresenta as micrografias da
microestrutura do nanocomposito de A356 + NTCPM, onde sao indicados os pontos
de retiradas dos espectros: Spc 008 (violeta); Spc 009 (verde); Spc 010 (azul); e Spc
011 (vermelha), considerando serem filamentos de NTCPM entre os grados de A356.
Os espectros de EDS-4 fornecem os elementos quimicos presentes, observados no
Apéndice A (Figuras Al11, A12, Al13 e Al4).

Tabela 24. Composicéo Elementar — Spc 008 (Violeta) — EDS-4

Concentracado/Elemento C @] Al Si
(m/m %) 19,85+0,15 0,96+0,03 33,04+0,07 46,14+0,10
(Atom %) 36,09+0,27 1,3240,03 26,73+0,06 35,87+0,08

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa; e 2) (Atom %): Porcentagem Atdmica.
Fonte: Autor (2022)

Tabela 25. Composi¢cao Elementar — Spc 009 (Verde) — EDS-4

Concentracdo/Elemento C 0] Al Si
(m/m %) 19,20+0,16 0,85+0,03 15,65+0,05 64,30+0,11
(Atom %) 35,35+0,29 1,18+0,04 12,83+0,04 50,64+0,09

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa; e 2) (Atom %): Porcentagem Atémica.
Fonte: Autor (2022)
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Tabela 26. Composicao Elementar — Spc 010 (Azul) — EDS-4

Concentracéo/Ele

mento C 0] Al Si Cl
(m/m %) 10,78+0,09 40,27+0,17 37,00+0,10 5,42+0,05 0,14+0,01
(Atom %) 11,75+0,19 48,7810,21 25,48+0,07 5,39+0,03 0,07+0,01

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa; e 2) (Atom %): Porcentagem Atémica.
Fonte: Autor (2022)

Tabela 27. Composicdo Elementar — Spc 011 (Vermelha) — EDS-4

Concentracao/Elemento C 0] Al Fe Cl
(m/m %) 11,00+0,12  40,27+0,17  44,55+0,14  4,00+0,07  0,17+0,01
(Atom %) 11,75+0,19  48,78+0,21  31,9940,10 1,39+0,02  0,09+0,01

Obs.: 1) (m/m %): Percentual de massa/massa; e 2) (Atom %): Porcentagem Atémica.
Fonte: Autor (2022)

Na analise de EDS-4 observou-se pelas Tabelas 24, 25, 26 e 27, os teores de
alguns elementos presentes em A2-2, calculados pela média aritmética de cada um,
obtendo-se os seguintes teores: Al de 32,60 %; Si de 38,62%; C de 15,21%; e O de
20,60%. Os demais elementos encontrados, foram Fe com 4,00% e Cl de 0,16%,
sédo considerados elementos isolados devido ter havido algum contaminante na
amostra.

A andlise realizada comparada com a composicdo padrdo do A356, mostra
gue os teores dos elementos presentes na composicdo do nanocompadsito de A2-2,
pelo EDS-4, concentraram-se em Si, Al, C e O. Os teores Al reduziram para
60,10+0,01% e de Si aumentou para 31,62+0,01%, modificando a microestrutura do
nanocompésico, que pode ter sido devido ao uso prolongado do macarico sobre a
amostra na fundicdo. O teor de C aumentou em relacao as outras regides analisadas
nos EDS e o de O manteve uma concentracdo média de 20+0,01%, considerando
gue a presenca destes elementos, pode ter ocorrido por alguns fatores, o uso do
oxiacetileno (C2H4O) e ar atmosférico, assim como pela adicdo de NTCPM. A

presenca de um teor de Fe de 4,0%, foi considerada muito elevada em relagéo ao
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EDS-1, que provavelmente, tenha havido contaminagdo durante os processos de
fundicdo no cadinho e deposicdo de outros nessa superficie e a microestrutura do
A356 apresenta tracos de AlFes. A presenca de Cl em 0,16% se deve a

contaminac¢ao no cadinho refratario.

5.7.2 Analise da Microestrutura por Microscopia Optica — MO

Para a andlise da Microestrutura por MO foi utilizado o Microscépico CX-3, da
OLYMPUS, BRASIL, possuindo aumentos de 40x até 2000x.

Sobre a andlise das microestruturas dos constituintes as-cast (fundidos como)
da liga Al7SiMg, sem tratamento térmico T6, foi possivel avaliar a presenca da fase
de dendriticas de aluminio priméario (Al-a) no estado refinado, onde a regido
interdendritica é constituida por uma microestrutura eutética irregular (Al-a)-Si, na
liga ndo tratada termicamente, em que a fase de particulas de Si eutético, apresenta
uma morfologia circular denominada também como flakes (flocos), rusticamente
grosseira, definida por apresentar dureza, pouca resisténcia e baixa ductilidade,
sendo propriedades mecéanicas consideradas satisfatorias, por apresentar uma
matriz de gréo para o aluminio, no caso o A356. Entretanto, € necessario que se
faca tratamento térmico para melhorar as suas propriedades mecéanicas, conforme

mostra a Figura 44 (A), (B) e (C) a sequir:
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Figura 44. Microestrutura do A356 sem tratamento. (A) lente em 40x; (B) em 100x
e (C) em 400x.
Fonte: Autor (2022)

Na analise seguinte, observa-se as alteracbes das microestruturas do
nanocomposito de A356 com NTC apOs o tratamento térmico T6 em relacdo as
microestruturas das — cast (fundidas), diferentes da apresentada anteriormente. Na
Figura 45 (A), a morfologia da microestrutura do nanocompdésito A356 e NTCPM, se
observa a presenca de vazios nas regides escuras. Na Figura 45 (B) e (C), com
ampliacdo em 100x e 400x respectivamente, nota-se a presenca da fase
intermetalica assinalada como AlsFeSi, regido eutética, sendo caracterizada em
formas de agulhas finas e de medidas de comprimento superior as outras fases, em
gue aparecem precipitacdo nas regides interdendriticas e intergranulares. Pois,
durante o processo do tratamento térmico, o grao a-Al se reduz o Si se amplia ou se
globuliza, devido a inibicdo quimica da nucleacdo de Si eutético, ocorrendo assim, a
primeira nucleacado de gréos, de Al eutéticos e, consequentemente, o crescimento do
Si entre esses graos de Al, adquirindo uma morfologia fibrosa e posteriormente

dispersa denominada também como broom-like, ou seja, do tipo vassouras ou no
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formato de vassouras, observadas nas imagens microscopicas.

Figura 45. Microestrutura do compdésito A356 e NTCPM, com tratamento. (A) lente em 40X;
(B) em 100X; e (C) em 400X.
Fonte: Autor (2022).

Nas caracteristicas citadas sobre o nanocomposito, de A356+NTCPM, as
propriedades mecanicas sdo consideradas melhoradas, devido a transferéncia de
carga da matriz na microestrutura do aluminio ao NTCPM incorporado como reforco,
ocorrendo uma mudanga na forma da fase microestrutural (KUMAR et al, 2023, p.
33854).

5.7.3 Andlise por MEV

A andlise de MEV objetiva-se a identificar composicdo/natureza de fases
formadas na microestrutura da amostra. O Microscopio de MEV de alta resolucéo,
Modelo JEOL JSM IT500-HR, tem caracteristicas de obter imagens de alta
gualidade, com emissdo de elétrons através do canhdao de emissdo de campo, o
FEG (Field Emission Gun), com uma vida Util de 5 anos e contendo uma sonda de
alto brilho, com estabilidade da intensidade de corrente. As micrografias séo obtidas
com aumento até 600.000x e a resolucdo é acima de 2nm em condi¢des ideais. No
microscopio também esta acoplado um sistema de Espectrometria por Energia
Dispersiva de Raios-X (EDS), para andlise ou caracterizacdo quimica de amostras,

identificando elementos quimicos.

5.7.3.1 Analise do nanocompdésito de A356+NTCPM por MEV
Por meio da MEV (MEV), da Amostra A2-2, com 15,0 kV na dimensdo em WD
DE 11,4 mm, 27X, visibilidade de 500 um, foi possivel avaliar o nanocompdsito
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apresentado na Figura 46 (A), as medidas de comprimento dos grdos, enumerados
como: 1) 1,436 mm; 2) 1,378 mm; 3) 221,1 um; 4) 563,2 um; 5) 309,5 um; 6) 981,3
um; 7) 718,8 um; 8) 711,3 um; 9) 725,7 um; e 10) 636,8 um.

Figura 46. Microestrutura por MEV do nanocompdsito A356+NTCPM em: (A) Comprimentos
dos em 27X; (B) Aglomerados de A356+NTCPM (Circulo vermelho) 600X; e (C) 4,300X e (D)
em 8,000x
Fonte: Autor (2022).

Na Figura 46 (B), (C) e (D) observou-se microrechupes, identificados por
circulos em vermelho e porosidades, apresentando varios poros reconhecidos pela
semelhanca de crateras, devido a depressdo ou contracdo na solidificacdo do
nanocomposito de A356+NTCPM apés fundicdo (FUOCO, 2017).

5.7.3.2 Andlise da microestrutura de Ti, B, Ale NTCPM por MEV

A Figura 47 apresenta o resultado da analise da microestrutura feita por MEV,
através do refino de gréo, pela adi¢éo de ligas refinadoras de TiBAI, ou seja, feitas a
base de Titanio, Boro e Aluminio, objetivando melhorar as propriedadses mecéanicas,

minimizar tensdes residuais internamente e melhorar o acabamento superficial.
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Figura 47. Microscopias do refino do grdo TiBAI em: (A) 40x, (B) 800x; e (C) 5000x, (D) 3000x (E)
500x e (F) 10000x, Fibras do NTCPM.
Fonte: autor (2022)

Esta andlise por MEV foi realizada em pequenas amostras do material

fundido, o qual foi o resultado de 30g, de nanocompdsito, preparado pela
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combinagédo de 0,03 g de TiBAIl + 29,94g de A356 + 0,03g de NTCPM, e depois
levado a fundicdo por macarico de oxiacetileno, com o fluxo da chama no bico, direto
no nanocomposito dentro de um cadinho de cerémica, conforme explicado no
subitem 4.2.2.1.

O material fundido foi separado e levado para analise por MEV, como se
observa nas ampliacées das imagens e das dimensdes, respectivamente, na Figura
47 (A) em 40x, (B) em 800x, (C) em 5000x, (D) em 3000x e (E) em 500x, indicados
em circulos vermelhos as fibras de NTCPM. Na Figura 47 (F), as ampliagbes de
10000x, possibilitando observar melhor a microestrutura, com as fiboras de NTCPM
introduzido como reforgco da microestrutura do A356. O refino de grédo por TiBAI,
proporcionou melhorar os tamanhos dos grdos para haver melhor resisténcia
mecanica e ductilidade.

O refino de grao foi realizado com o TiBAl, mas o aspecto dos gréos
apresentados na Figura 47 (A), (B) e (C), apresenta a microestrutura do
nanocomposito depois da fundicdo com macarico, de forma irregular, devido ter
havido espalhamento durante a alta velocidade no fluxo de 6xido de acetileno saindo
com a chama pelo bico do magarico e atingindo o nanocompésito no cadinho, por
este motivo considera-se as formas dos graos analisados pelo MEV, irregulares.

O TiBAlI séo ligas contendo dois tipos de refinos, os quais séo: o TiB2, diboreto

de titnio, variando entre 1 e 2 um, material ceramico, estavel, inerte e com

caracteristica de nao se dissolver no Al; e o TiAlz, alumineto de titanio, variando

entre 30 e 50 um , apresentando caracteristicas de dissolucédo rapida no aluminio

guando fundido. Assim, na fundicdo do nanocompdsito de A356 + NTCPM + TiBAl,
ocorreu a dispersdo de TiB2 no A356 do nanocompdsito causando uma nucleacdo
de forma heterogénea, com diminui¢cdo do grdo, durante o processo de solidificacéo,
entretanto, antes que todo o material fosse solidificado, o fluxo de oxiacetilénico,
saindo na chama do macarico, teve velocidade muito alta, espalhando particulas
fora do cadinho, causando perdas de material e deixando pouco nanocompdsito
para ser analisado. Mas a dissolugcdo do TiAlz proporcionou 0 aumento do grao
(QUADRO et al, 2016, p.38).

5.7.4 Ensaio de Nanoindentacdo de A3 e Nanocomposito A356/NTCPM/TIBAI

As analises das propriedades mecanicas e elasticas no ensaio de
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nanoindentacdo do nanocompoésito de A356+NTCPM foram realizadas com o
indentador, Modelo HM2000 FISCHERSCOPE, possuindo especificacbes técnicas
de medicdo de dureza na faixa de 0,001 - 120 000 Nmm2, carga de teste de 0,1 -
2000 mN, resolucéo da carga de < 150 nN, resolucdo de distancia de < 10 pm, nivel
de ruido de <175 pm, microscopio com trés objetivas de 4x, 20x e 40x, Imagens de
video (campo de visdo) em 1600 pm x 1200 pm, 320 um x 240 um e 160 um x 120
pm. Os indentadores padréo do Instrumento de medicao é o Vickers, e o opcional é
os Berkovich Knoop, todos sao de esferas de metal duro @ 0,4 mm ou @ 2,0 mm,
velocidade de aproximacdo do indentador de <0,7 um/s, profundidade maxima de
indentacdo de 150 um, design especial até 500 ym. mesa de medicdo XY
programavel, area da amostra de 180 mm x 150 mm, curso maximo: de 170 mm x
140 mm, precisdo de repetibilidade de X/Y de 2 ym, altura maxima da amostra de
130 mm e peso méaximo da amostra 2 kg. E préprio para analisar materiais solidos;
de 1 ym, com uma forca na faixa de teste 0,1 - 2000 mN. A amostra € colocada na
cabeca de medicdo e fixada com um prendedor préprio de suporte, para a
determinacdo da dureza Vickers, médulo elasticidade e comportamento de fluéncia,
conforme as normas DIN EN ISO 14577, ASTM E 2546, com cabeca de medicéo
adequada para medir deslocamento a temperaturas constantes por varias horas,
podendo utilizar o microscopio nos trés niveis de ampliacdes em posicdes exatas.

As amostras apresentadas neste estudo do trabalho de pesquisa séo as Al
(A356 em barra), A2 (NTCPM) e A3 (A356 em cavacos). Os hanocompa@sitos sao as
amostras A1-1’ (A1 + A2) e A2-2 (A3 + A2).

Na Figura 48 (A) e (B) apresenta as curvas no processo do comportamento
de Nanoindentac&o das amostras A3 e Nanocompasito.

A nanoindentacao foi usada para medir a dureza das amostras de aluminio e
dos nanocompdsitos, assim como medir o Médulo de elasticidade. O grafico de
nanoindentacdo apresenta a carga ou forca aplicada, quando a ponta do indentador
toca a superficie da amostra analisada por um tempo determinado e a informacéo é
compilada para o computador que registra os resultados do ensaio, que contribui
para a andlise das propriedades mecéanicas do material.
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Figura 48. (A) Comportamento mecanico das curvas da nanoindentacdo da amostra A3; (B)

Comportamento mecénico das curvas da nano indentacdo da amostra de Nanocompgsito.
Fonte: Autor (2022).
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Geralmente, a dureza € calculada em unidades de for¢ca por unidade de area
projetada a partir do recuo testes, normalmente em (GPa), mas para a dureza
Vickers (HV), as unidades sdo quilograma-forca por milimetro quadrado sobre a
superficie, normalmente kgf mm=2. O kgf equivale a aproximadamente 9,807N. No
entanto, observa-se que para a amostra Al, apresentou-se um modulo de
elasticidade menor e nivel de dureza maior comparado ao comportamento das
curvas na imagem da amostra A3 que, por sua vez, foi produzido pelo material de
A356 em po que apresentou um moédulo de elasticidade maior e nivel de dureza
menor. Pois, isto indica que o aumento da nano dureza esta associado a
incorporacado da NTC, uma vez que o aumento do grao promove uma diminui¢cao na
dureza.

As grandezas apresentadas nas Tabelas 28 e 29 de Nanoindentacdo séo de
Dureza de indentacdo (HV), sendo a Dureza Vickers, Dureza do Martens (HM),
Médulo de Indentacdo (EIT) € o médulo de elasticidade, Relagdo entre deformagéo
elastica e trabalho de indentacdo (npast), altura méxima da curva de indentacao
(hmax) € Area da indentagéo (As). As medicdes sao realizadas com 20 s de carga, 5 s

de tempo de espera e 4 s de remocao da carga.
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Tabela 28. Nanoindentacdo das amostras A356 sem NTC

n=19 HM Nmax EIT HV Nplast As u Compilancao
(Nmm?) (Lm) (GPa)  (Nmm?) (%) (Lm?) (MmN
x=20 8084 47,93 64,75 88,3 90,26 589,44 0,6
X 780,94 48,745 65,77 85,13 90,542 611,98 0,61
q 18,36 0,0589 1174,87 2,11 0,154 149,676 0,01
s 38,07 0,1221 2436,98 4,37 0,320 310,465 0,02
V/I% 4,8 2,51 3,71 5,14 0,35 5,07 3,199
Min 720,2 4,712 61475,3 77,9 89,92 571,536 0,6
Max 833,3 5,074 70366,2 90,9 91,24 662,941 0,6

Fonte: Autor (2022)

A Tabela 28 apresenta os dados das grandezas de comportamento mecanico
pelas curvas de nanoindentacao, Figura 48 (A) e (B), referentes ao comportamento
mecanico em ambas as amostras Al e A3, respectivamente, A356 em barra e A356
em cavacos.

Observam-se na descri¢do citada, a caracterizacdo pela nanoindentacdo das
propriedades mecanicas do A356 sem NTC, dos principais resultados de HM de
808,4 Nmm2, hmax de 47,93 um, EIT de 64748,3 MPa ou 64,75 GPa, HV de 88,3
N/mm?2, npiast de 90,26 % e As de 589,44 um?, mostrando que a dureza do material
HM estd acima do valor previsto de 780,94 Nmm2, assim como outros valores se
aproximam do valor real da tabela, tais como o EIT de 65,77 GPa, HV de 85,13
Nmm=2 e a Relacdo entre deformacdo elastica e trabalho de indentacdo (nplast) de
90,54%. Isto significa que o aluminio A356 estd dentro dos padrbes das

propriedades mecanicas aplicadas para varias areas industriais.
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Tabela 29. Nanoindentacdo nas imagens das amostras A356 com NTC.

n=19 HM Nmax EIT HY Nplast As u Compilancéo
(Nmm?) (um) (GPa) (%) (Lm?2) (UmN™)

x=20 " 7245 10,17 47,8 81,8 87,9 689,1 0,4
x 75632 10,18 46,40 8596 86,96 6,712,533 0,45
q 237,01 1,76 12,38 2805 261 101,372 0,01
s 190,87 1,41 9,07 2259 210 310,465 0,02
VI% 2524 13,69 21,49 26558 2,42 5,01 2,98
Min  496,3 8,66 29,4 56,0 84,47 491,347 0,5
Max 10036 12,30 14,1 1159 89,61 601,422 0,6

Fonte: Autor (2022)

A Tabela 29 apresenta a caracterizacdo pela nanoindentagcdo das
propriedades mecanicas do nanocomposito de A356+NTC, de cada parametro com
0s seguintes significados: Dureza Martens (HM); Dureza Vickers (HV); Modulo de
indentacdo (EIT) € um modulo de elasticidade; Indentacdo maxima no gréfico
(hmax); Coeficiente de deformac&o plastica); Area superficial do indentador (As);
média aritmética (x), onde x/n para todas as medidas; intervalo de confianca (q);
ndamero de indenta¢ces dos parametros medidos (n); desvio padrdo dos parametros
medidos (s); e variacao do coeficiente (V%), sendo igual a [(s/x).100%].

Os ensaios apresentaram valores de HM de 724,5 N/mmz?, hmax de 10,17 pm,
EIT de 47,8 GPa, HV de 81,8 Nmm™2, npiast de 87,9 % e As de 689,1 um?, mostrando
resultados do ensaio do nanocompdsito em que a dureza do material apresenta
(HM) que esta dentro do valor de 756,32 Nmm=2, bem como os demais valores na
média dos padrbes da maquina, por apresentar médulo de elasticidade (EIT) de
46,40 GPa, HV de 85,06 Nmm™2 e nplast de 86,96%.

O material nanocompaésito de A356 com NTCPM apresentou valores médios
para as propriedades mecanicas, devido as verificacdes de manuseio das amostras
gue foram produzidas nos experimentos e pelos resultados ensaiados em todas as

amostras, apresentando resisténcia e ductilidade.
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6. CONCLUSOES

Para Al (liga de A356 em barra) foi obtida a composi¢cdo quimica pela EEO.
Os teores dos elementos Al, Si e Mg medidos foram préximos aos valores
esperados.

Al-1 é o nanocompodsito A356+NTCPM obtido na primeira fundicdo a 800°C
em forno de fusdo a gas natural, com 99% de A356 mais 1% de NTCPM. A amostra
Al-1 foi fundida pela segunda a 850°C na mufla, como tratamento térmico e obtida a
amostra A1-1’.

Observou-se nos processos de fundicdo realizados nas amostras, que o forno
de fusédo a gas natural apresentou uma fundicdo mais eficaz em relacdo ao forno
mufla.

Para a amostra com nanocompdésitos Al-1’ (segunda fundigc&o), foi mostrado
gue o Mddulo de Elasticidade aumentou de 7,33 para 26,74 GPa, em comparagao
com a liga sem NTCPM.

O uso de acetiieno e oxigénio ndo melhorou a microestrutura do
nanocompasito nem as propriedades mecanicas, na amostra A2-2 com fundigéo por
magcarico.

A morfologia examinada por MO (amostra A2-2) mostra filamentos que podem
ser considerados como NTCPM na regido central e nas bordas. Avalia-se a
presenca de microrechupes e de porosidades que, por sua vez, tem semelhanca a
crateras, considerando serem as contracfes realizadas na solidificacdo dos
nanocompdésitos, que apresentam ductilidade mesmo com a superficie do material
seja irregular. Estes microrechupes podem ter sido ocasionados pela temperatura
gue foi abaixando mais lenta nestes pontos do que nos outros pontos do processo
(FUOCO, 2017).

Apesar dos dados obtidos sugerirem que o uso dos NTCPM na liga do A356
pode melhorar as suas propriedades mecanicas, como o médulo de elasticidade e a
dureza, no caso do uso de forno de fusdo a gas natural, outros estudos mais
detalhados, envolvendo a variacdo sistematicamente do teor de NTCPM seréo

necessarios.
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APENDICE A
Espectros de EDS.
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Figura Al. Espectros de EDS-1, Spc 001, picos vermelhos, destacam os
elementos: Si, Al, C, O e Fe.
Fonte: Autor (2022).
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Figura A2. Espectros de EDS-1, de Spc 002, picos azuis, destacam os
elementos: Al, O, C e Cl.
Fonte: Autor (2022).
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Figura A3. Espectros de EDS-1, de Spc 003, picos verdes, destacam os
elementos: Sie Al, C, O e Si.
Fonte: Autor (2022).
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Figura A4. Espectros de EDS, Spc 001, picos vermelhos, destacam os

elementos: O, Al e C.
Fonte: Autor (2022).
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Figura A5. Espectros de EDS-2, Spc 002, picos azuis, destacam os
elementos: Al, Si, O e C.
Fonte: Autor (2022).
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Figura A6. Espectros de EDS-2, Spc 003, picos verdes, destacam os

elementos: Si, Al, C e O.
Fonte: Autor (2022).
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Figura A7. Espectros de EDS-2, Spc 004, picos violetas, destacam os elementos:

Al,OeC.
Fonte: Autor (2022).
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Figura A8. Espectros de EDS-3, Spc 005, picos vermelhos, destacam os
elementos: Al, C e O.
Fonte: Autor (2022).
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Figura A9. Espectros de EDS-3, Spc 006, picos azuis, destacam os elementos:
C,0, AleCl

Fonte: Autor (2022).
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Figura A10. Espectros de EDS-3, Spc 007, picos verdes, destacam os
elementos: Al, O, C e CI.
Fonte: Autor (2022).
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Figura Al1l. Espectros de EDS-4, Spc 008, picos violetas, destacam os
elementos: Si, Al, C e O.
Fonte: Autor (2022).
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Figura A12. Espectros de EDS-4, espectros Spc 009, picos verdes, destacam os
elementos: Si, Al, C e O.
Fonte: Autor (2022).
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Figura A13. Espectros de EDS-4, Spc 010, picos azuis, destacam os
elementos: C, Al, O e Si.
Fonte: Autor (2022).
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Figura Al4. Espectros de EDS-4, Spc 011, picos vermelhos, destacam os
elementos: Al, O, C, Fe e Cl.
Fonte: Autor (2022).
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