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RESUMO

Nanocompositos de aluminio demonstram capacidade de melhorias nas propriedades
mecanicas, condutividade térmica e elétrica. Para o aluminio, a incorporacdo de nanotubos
de carbono de paredes multiplas (NTCPM) usando métodos de fusdo convencionais é um
problema antigo, devido a desintegracdo das paredes dos nanotubos de carbono quando
submetidos a altas temperaturas. Neste estudo, nanocompdsitos de aluminio foram
fabricados pelo método de fundicdo convencional, usando pé de aco inoxidavel (304LSS),
silicio e niquel nanoestruturados. Os nanotubos de carbono foram tratados com perdxido de
hidrogénio, permitindo adesao por interacdo polar com as particulas dos p6s-metélicos. Os
compostos nanoestruturados foram adicionados a matriz de aluminio por meio de fundicao
convencional. Apds a obtencdo do material como fundido, ele passou pelo processo de
usinagem para o diametro de 18,5 mm e em seguida pelo processo de trabalho a frio até ser
obtido o didmetro de 3,0 mm. As ligas foram caracterizadas mecanicamente através de
ensaio de tracdo e de microdureza, eletricamente através do ensaio de resisténcia elétrica,
por ponte kelvin de 2 pontas, e estruturalmente através das analises de macroestrutura e
microestrutura. O pé 304LSS adicionou elementos de liga, refinou os grdos e o NTC
proporcionou melhor desempenho do condutor elétrico, com ganhos de condutividade
elétrica na faixa de 10%. Os compostos nanoestruturados com Si ndo contribuiram para
ganhos significativos de condutividade elétrica das ligas quando associados aos nanotubos
de carbono, mas evitaram perdas significativas dessa caracteristica e causaram ganhos de até
40% no LRT. Ja as ligas com Ni e nanotubos de carbono contribuiram para ganhos
significativos de condutividade elétrica e LRT, com a liga com 2% de niquel e 0,1% de NTC
apresentando ganhos de aproximadamente 8% nas propriedades elétricas e mecanicas. As
ligas nanoestruturadas também se mostraram superiores em termos de propriedades elétricas

e mecanicas que ligas comerciais.

Palavras-chave: ~Nanocompésito. Fundigdo. Nanotubo de carbono. Compostos

nanoestruturados. Cabos elétricos.



ABSTRACT

Aluminum nanocomposites demonstrate the ability to improve mechanical properties,
thermal and electrical conductivity. For aluminum, the incorporation of multi-walled carbon
nanotubes (NTCPM) using conventional melting methods is an old problem, due to
disintegration of the walls of carbon nanotubes when subjected to high temperatures. In this
study, aluminum nanocomposites were manufactured by the conventional casting method,
using stainless steel powder (304LSS), nanostructured silicon and nickel. The carbon
nanotubes were treated with hydrogen peroxide, allowing adhesion by polar interaction with
the particles of the metallic powders. The nanostructured compounds were added to the
aluminum matrix by means of conventional casting. After obtaining the material as a melt,
it went through the machining process to a diameter of 18.5 mm and then through the cold
working process until a diameter of 3.0 mm was obtained. The alloys were characterized
mechanically through tensile and microhardness tests, electrically through electrical
resistance tests, using a 2-point kelvin bridge, and structurally through macrostructure and
microstructure analyses. The 304LSS powder added alloying elements, refined the grains
and the NTC improved electrical conductor performance, with electrical conductivity gains
in the range of 10%. Associates associated with carbon-associated components not linked to
chains of protein chains are compounds of carbon, associated with proteins, aggregates,
associated with carbon, associated with proteins, associated with significant proteins in the
LRT. The alloys with Ni and carbon nanotubes contributed to significant gains in electrical
conductivity and LRT, with the alloy with 2% nickel and 0.1% NTC showing gains of
approximately 8% in electrical and mechanical properties. Nanostructured alloys were also
superior in terms of electrical and mechanical properties than commercial alloys.

Keywords: Nanocomposite. Casting. Carbon nanotube. Nanostructured compounds. Electric
cables.
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CAPITULO 1

1 INTRODUCAO

1.1 CONSIDERACOES INICIAIS

Com o avanco da tecnologia e a globalizacdo, a demanda por energia elétrica tem
aumentado cada vez mais no mundo. Com isso, torna-se necessario o desenvolvimento
de tecnologias que melhorem a transmissdo desta energia para suprir tal demanda. Neste
contexto, tem-se buscado por materiais mais eficientes e menos onerosos a serem
utilizados nesta aplicacéo.

Atualmente, O aluminio, por sua elevada condutibilidade elétrica e leveza, retine
as caracteristicas ideais para uma aplicacdo confiavel na transmissdo de energia, com uma
das menores taxas de desperdicio de eletricidade ao longo das redes de transmissdo
(ABAL, 2018). Considerando que a regido amazoénica tem grandes reservas de minério
de aluminio, a sua utilizacdo na producédo de cabos elétricos é algo natural. Entretanto, o
Al comercialmente puro ndo possui uma resisténcia mecanica elevada quando comparado
a cabos com alma de acgo, que sédo muito utilizados atualmente, por isso, tem-se buscado
maneiras de melhorar as caracteristicas mecanicas deste material. A insercdo de
elementos de ligas na matriz de aluminio tem sido uma das maneiras mais usuais de
resolver este problema. No entanto, mesmo que se tenha um ganho significativo na
resisténcia mecanica do aluminio, utilizando este método, consequentemente, se tem uma
perda de propriedades elétricas do material. Considerando o custo para a recapacitagdo
das linhas de transmissdo, esta op¢do ndo se torna vidvel comercialmente para sua
utilizacdo em grande escala, apesar desta recapacitacdo estar ocorrendo

progressivamente.

Contudo, com o avanco da nanotecnologia, é possivel buscar uma solucéo para o
problema da falta de resisténcia mecanica do aluminio comercialmente puro e ainda
aumentar a sua condutividade elétrica. Uma forma de fazer isso, por meio da
nanotecnologia, é com a utilizacdo dos nanotubos de carbono (NTC) para reforcar a
matriz metalica, criando assim, um compdsito de matriz metélica reforgado com nanotubo

de carbono.
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Os compositos de matriz metalica reforcados com nanotubos de carbono tém
gerado, nos altimos anos, grande interesse na comunidade cientifica (LEPAROUX et al.,
2018), devido as propriedades mecanicas e fisicas exclusivas do NTC, como alta rigidez,
alta resisténcia e alta condutividade térmica, que, combinada com seu baixo peso, 0s
tornam um material de reforco ideal (BAUGHMAN et al., 2002 apud SIMOES et al.,
2014).

O aumento das propriedades mecénicas do Al pelo reforgo de nanotubos de
carbono é muito promissor, mas a implementacdo destes compositos em escala industrial
s0 é possivel se forem produzidos de maneira simples e econémica, se possivel, utilizando
procedimentos convencionais (SIMOES et al., 2014). No momento, é possivel
desenvolver estes compdsitos de matriz metalica, reforcados com o NTC, com altas
propriedades quando comparado ao material da matriz puro, entretanto, o
desenvolvimento desses materiais envolve uma alta complexidade nos processos e alto
custo na sua producdo. Por isso, este estudo como objetivo desenvolver os
nanocompositos de matriz metalica de maneira usual e simples, por meio do processo de
fundicdo convencional utilizado na indudstria, visando um menor custo de implementacao
para a aplicacdo industrial e aumentando tanto as propriedades mecanicas gquanto a

condutividade elétrica.

1.2 IMPORTANCIA

O aluminio puro tinha uma 6tima condutividade elétrica (~ 61% IACS), no
entanto, sua resisténcia a tracdo final é baixa (~ 170 MPa), motivou o reforco usando um
cabo de aco, processo impraticavel, caro e de longa duracdo. Elementos de liga
incrementam as propriedades mecéanicas, mas enfraguecem a condutividade elétrica,
tornando-a inviavel.

A nanotecnologia pode fornecer solugdes para esse problema, e. g., nanotubos de
carbono (NTC) tém excelentes propriedades mecanicas e fisicas como baixa densidade,
resisténcia a tragdo (~ 110 GPa), mddulo de rendimento (0,6-5,5 TPa), térmico (6000 W
m1K? - NTCPS - e 3000 W mK™ - NTCPM) e condutor elétrico (107 a 109 A cm™)
(JAGANNATHAM. et al., 2020). Mas a producdo em grande escala ja é restritiva devido
ao alto preco, segundo Douglas (2018) os nanotubos de carbono mais baratos do mercado

custam cerca de US$ 100-200 por quilo. Estima-se que esse preco caia nos proximos
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anos, viabilizando o uso do NTC em substituicdo aos materiais convencionais (TIWARE,
2016).

Atualmente, sdo utilizados como reforco de nanocompdésitos com matrizes
metalicas como Niquel (SUAREZ et al, 2014), Cobre (YA el al., 2022), Ferro (LOAYZA,
etal., 2017 e BORGES, et al, 2020) e, principalmente, Aluminio (SIMOES et al., 2014 e
2016, LEE et al., 2020), devido as suas caracteristicas de uma nanofibra ideal (AJAYAN
2007 e LIN et al., 2015). No entanto, a dificuldade em obter uma distribui¢cdo uniforme e
as aglomeracdes (clusters) dos NTCs na matriz, causadas pelas forcas de Van der Waals,
sdo problemas de longa data na fabricacdo de compositos metalicos (LOAYZA et al.,
2017 e REIS et al., 2018).

Os nanocompositos de aluminio (NCA) sdo muito promissores, muitas técnicas e
pesquisas envolvem a inclusdo do NTC na matriz metélica de aluminio (MM), e. g.,
metalurgia do p6 (ESAWI, 2007 e BAKSHI, LAHIRI e AGARWAL, 2010), faisca
plasma sinterizada (ASHWAN, 2020), faisca quente (AGARWAL, BAKSHI e LAHIRI,
2011), liga mecénica (CHEN et al, 2015 e BRAGA et al, 2018), e fundigéo por agitacéo,
mas quase todos 0s processos sdo muito caros e complexos. Além disso, ndo evita
aglomeracdo nem alcance de integridade estrutural, nem boa aderéncia com 0 MM
(ZHANG et al., 2016).

O agitador de fundicdo é bastante difundido dada a possibilidade de maior
dispersdo uniforme do material de reforco na matriz, bem como menor temperatura de
trabalho, o que limita o descontrole reacBes quimicas e aparecimento de carbonetos
devido a altas temperaturas, como observado por Rodrigues (2017), mas o processo é
prolongado e mais caro do que a fundicdo por agitacdo (HANIZAM et al., 2019 e ZENG
etal., 2010). E necesséario incorporar o NTC de parede maltipla (NTCPM) com a fundicéo
convencional (REIS et al, 2015), embora altas temperaturas possam destruir a integridade

da superficie dos NTCs.

1.3 OBJETIVOS

1.3.1 Objetivo Geral

Desenvolver ligas de aluminio nanoestruturadas pelo método de fundicéo

convencional.
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1.3.2 Objetivos especificos

e Obter particulas metalicas nanoestruturadas e caracterizd-las por meio de
espectroscopia Raman, difracdo de raio-X (DRX), microscopia eletronica de
varredura (MEV) e microscopia eletronica de transmissdo (MET) .

e Desenvolver ligas de aluminio reforcadas com nanotubos de carbono e analisar a
macro e microestrutura.

e Medir a condutividade elétrica, a microdureza e a resisténcia a tracdo das ligas
produzidas e selecionar as que apresentarem o melhor desempenho.

e Comparar as ligas de melhor desempenho com ligas comerciais.

e Elaborar o mapa da relacdo da condutividade elétrica pelo LRT das ligas e

comparar com as ligas comerciais.

1.4 ESTRUTURA DO TRABALHO

O trabalho esta organizado em 5 capitulos.
No capitulo 1 foi apresentado a introducao.

No capitulo 2, serd apresentada uma revisao bibliografica e Estado da arte
abordando brevemente assuntos que sdo importantes para o entendimento de pontos que

serdo levantados ao longo do trabalho.

No capitulo 3, serdo apresentados os materiais e sera descrita a metodologia

empregada neste trabalho.
No capitulo 4, os resultados obtidos sdo apresentados e discutidos.

No capitulo 5, serdo apresentadas as conclusdes sobre a andlise dos resultados
obtidos.
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CAPITULO 2

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 ALUMINIO E SUAS LIGAS

A busca por aprimoramentos de propriedades dos materiais metalicos culminou no
desenvolvimento de inumeras ligas com as mais diversas combinacdes de elementos
ligantes. A Figura 1 mostra a influéncia dos elementos de liga na condutividade elétrica

do aluminio.
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Figura 1 - Influéncia dos elementos de liga sobre a condutividade elétrica do aluminio. Fonte:
HORIKOSHI et al. 2006.

Os elementos quando adicionados como elementos de liga na matriz tendem a
diminuir a condutividade elétrica do aluminio. Onde pode-se destacar o Si e 0 Mg que
qguando adicionados a matriz de aluminio com o teor de 0,5% tendem a causar a

diminuicdo da condutividade elétrica do aluminio de aproximadamente 65% IACS para
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valores abaixo de 60% de IACS provocando uma perda de quase 10% nas propriedades

elétricas do aluminio.

2.1.1 Efeito do ferro sobre as ligas de aluminio

Por causa da limitada solubilidade, o ferro é usado em condutores elétricos com o
objetivo de aumentar a resisténcia mecanica da liga e melhorar moderadamente suas
caracteristicas de fluéncia a altas temperaturas. (ASM INTERNATIONAL, 1998).

O ferro reage com o aluminio formando uma série de fases intermetalicas, das
quais as mais comuns sdo: FeAls, FeMnAls e a-AlFeSi. Estas fases essencialmente
insolGveis sdo responsaveis por melhorias na resisténcia da liga, especialmente a
temperaturas elevadas. (KAUFMAN; ROOY, 2004).

2.1.2 Efeitos do Silicio em Ligas de Aluminio

O silicio — elemento mais usado comercialmente nas ligas de fundicdo — além de
oferecer excelentes caracteristicas para a fundicéo, tem densidade de apenas 2,3 g/cm® e
compde com o aluminio um dos seus principais sistemas binario, apresentando
caracteristicas excelentes de fundicdo, principalmente de alta fluidez e de baixa contracéo
(GOMES; BRESCIANI, 1976).

De acordo com Fernandez (2011), o teor de 0,7%Si apresenta resultados mais
satisfatorios no que diz respeito ao limite de resisténcia a tracdo (LRT), boa

suscetibilidade ao encruamento e a trabalhabilidade da liga.

2.1.3 Efeito do magnésio sobre as ligas de aluminio

O magnésio é um dos poucos elementos com alta solubilidade s6lida em aluminio,
sendo seu equilibrio em torno de 15% a 450 °C, embora esta solubilidade aproxime-se de
zero a 20 °C. O equilibrio de fases do binario Al-Mg oferece bom potencial para
endurecimento por precipitacdo, contudo o efeito de tais precipitados € pequeno.



21

Consequentemente o efeito primario resultante das adi¢es de magnésio no aluminio sera
o0 endurecimento por solucdo sélida (metaestavel) (KAUFMAN; ROQY, 2004).

A presenca de magnésio reduz sensivelmente a densidade da liga (2,65 g/cm?3) e
reduz a energia de falha de empilhamento no aluminio, 0 que causa um aumento da
temperatura de recuperacgdo dindmica, permitindo a liga reter as propriedades do trabalho
a frio a temperaturas mais elevadas antes da recuperagéo e recristalizacdo ocorrerem
(KAUFMAN; ROQY, 2004).

2.1.4 Efeitos do Niquel em Ligas de Aluminio

De acordo com Souza (2013) a adicdo de Ni, na presenca de tratamento térmico
de envelhecimento, faz com que a liga de aluminio tenha boa resisténcia mecanica sem
uma perda consideravel de suas propriedades elétricas, o que sugere que este material

pode ter potencial uso na industria.

A adicdo de Ni em até 2% em peso resulta em um aumento de resisténcia da liga,
contudo, reduz sua ductilidade. Segundo Canté (2009), dentre os estudos apresentados na
literatura, sdo raros os que utilizam ligas AI-Ni com baixo teor de Ni. E neste caso
particular, dentro da faixa de composic6es hipoeutéticas, a microestrutura de solidificagcdo
consiste de uma matriz dendritica de fase o rica em aluminio, com uma mistura eutética
na regido interdendritica formada por o, € o composto intermetalico AI3Ni. Ainda, o
arranjo interdendritico das particulas duras AI3Ni, que sdo estaveis em temperaturas
abaixo de 500 °C, proporciona um reforco para a matriz dendritica, conferindo

consequentemente uma maior resisténcia mecanica ao material.

2.2 NANOTUBOS DE CARBONO

O carbono é um dos elementos mais antigos e abundantes no mundo. Pertencente
do grupo dos ndo metais da tabela periodica, o carbono faz quatro ligagdes em sua camada
de valéncia (tetravalente). Além disso, Nascimento (2015), explica que para gerar
compostos com estruturas e propriedades diferentes, basta que ocorra ligagdes de atomos

de carbono entre si, 0 que ir4 depender da natureza da ligacdo entre os dois atomos
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adjacentes. Tal diversidade de estrutura deste elemento deve-se as trés hibridizacbes em
que ele pode se configurar: sp®, sp? e sp’, como podem ser vistos a seguir na Figura 2 em
uma molécula de metano CHa.

o 00
©+00

Figura 2 - Representacdo dos orbitais s e p e suas respectivas hibridizacdes a) sp, b) sp? e c) sp3.
Fonte: Ferreira (2018).

Essas hibridizacdes geram outras formas de carbonos conhecidos como al6tropos
de carbonos, e entre eles estdo o diamante, o grafite, o fullereno e os nanotubos de carbono
(NTCs), ilustrado na Figura 3. Martin (2011), diz que os fullerenos emergem de um
nanotubo de carbono, semelhante a um casulo em um caule; ainda explicam que a partir
deste alotropo surgem os grafenos, sendo estes uma folha monoatdmica de grafite,
materiais esses que estdo recebendo grande atencdo da comunidade cientifica

internacional.
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(d)

Figura 3 - Formas alotrdpicas do carbono: a) grafite, b) diamante, c) fulereno e d) nanotubos de
carbono. Fonte: Fonseca, Trindade (2011).

A descoberta dos nanotubos de carbono costuma ser atribuida a 11JIMA (1991),
apesar dos NTC aparecerem em estudos anteriores (LIEBERMAN; HILLS;
MIGLIONICO, 1971; DRESSELHAUS; DRESSELHAUS; AVOURIS, 2000). Em
1991, o fisico Sumio lijima estudava a producao de fulerenos através da evaporacao do
grafite por arco voltaico. Ao analisar o conteudo depositado no cilindro do catodo,
percebeu um novo tipo de estrutura finita de carbono, sintetizada através da pirdlise de
grafite em plasma, sob atmosfera controlada de hélio, a qual chamou de nanotubos,

devido a sua morfologia tubular com dimensdes nanométricas (I11JIMA, 1991).

O artigo de lijima gerou um interesse sobre nanoestruturas de carbono e sobre o
campo da nanotecnologia. Em seu artigo, ele retrata a descoberta fazendo referéncia a
este nanomaterial como uma estrutura semelhante aos fulerenos, utilizando um método
de sintese semelhante. Sua comparagdo com o grafeno também é evidente, comumente
se definem os nanotubos de carbono como folhas de carbono com hibridagdo sp?
enroladas, formando estruturas cilindricas concéntricas. A Figura 4 apresenta oS

nanotubos de carbono observados por lijima por meio de microscopia eletrdnica.
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Figura 4 - Microscopia eletronica dos NTC observados por lijima. Fonte: lijima, 1991.

Segundo Mazzoni (1999) os Nanotubos de Carbono podem ser tdo duros quanto
o diamante. Além disso, os NTCs sdo estruturas Unicas com propriedades mecanicas
eletrbnicas notaveis — sdo as moléculas mais rigidas, flexiveis e resistentes a tensdes ja
produzidas. Mecanicamente, eles apresentam um alto modulo de Young
(aproximadamente 1 TPa) e sdo potencialmente de 30 a 100 vezes mais fortes que 0 ago
(KRISHNAN et al., 1998; GAO et al., 1998). Possuem a maior resisténcia a ruptura sob
tracdo conhecida, na ordem de 200 GPa, 100 vezes superior a0 mais resistente ago com

apenas 1/6 de sua densidade.

Os nanotubos de carbono, séo geralmente classificados em nanotubos de carbono
paredes multiplas (NTCPM) e nanotubos de carbono de parede simples (NTCSPs), como

mostrado na Figura 5.

Figura 5 - Representacéo de Nanotubos de parede simples e de paredes multiplas. Fonte: Tjong
(2009).
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De acordo com (GROBERT, 2007; ARGAWAL; BAKSHI; LAHIRI, 2011) a
diferenga entre NTCPSs e NTCPMs ndo se limita apenas ao nimero de folhas de grafeno
que os compde, possuindo forte influéncia suas propriedades fundamentais. Nanotubos
de paredes multiplas tem modulo de Young méximo na casa de 1 TPa, enquanto
nanotubos de paredes simples podem superar esse valor dependendo do método de
sintese, pureza e cristalinidade. Os de parede simples tém condutividade térmica de 6600
W/m.K e elétrica de 104 Siemens/cm, enquanto parede mdaltipla tem condutividade

térmica de 3000 W/m.K e elétrica de 1850 Siemens/cm, respectivamente.

As propriedades fisicas dos NTCs, podem mudar drasticamente, pois a estrutura

eletrbnica é muito sensivel a direcdo de enrolamento, o chamado vetor quiral.

Quando o vetor quiral tem angulo 6 igual 0° e igual a 30°, SWNTs sdo chamados
de Zig-Zag e Armchair (Figura 6), respectivamente, e ambos séo considerados metélicos
devido sua facilidade de transporte de cargas. Ja nanotubos quirais, cujo angulo do vetor
quiral é 0° < 6 < 30°, sdo semicondutores. Em se tratando de nanotubos de multiparedes
sdo sempre metalicos (THOSTENSON; REN; CHOU, 2001). Isto proporciona uma rica
gama de fenbmenos fisicos, porém até a data, nem o crescimento dirigido e nem a selecéo
controlada de NTCPSs com um vetor quiral bem definido foi realizada com sucesso.
(ROTKIN e SUBRAMONEY, 2005).
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Figura 6 — a) Diagrama esquematico mostrando uma folha de grafeno e as formas com que a folha pode
ser enrolada através dos diferentes pontos no reticulo, resultando em NTCs com diferentes quiralidades.
b) Diagrama esquematico do vetor quiral e do angulo quiral. Fonte: Gogotsi (2006) e Boumia et al.,
(2014).
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Figura 7 - Diagrama esquematico mostrando uma folha de grafeno e as formas com que a folha
pode ser enrolada através dos diferentes pontos no reticulo, resultando em NTCs com diferentes
quiralidades. Fonte: GOGOTSI (2006).

2.3 NANOCOMPOSITOS DE MATRIZ METALICA

Devido as suas propriedades extraordindrias, seja experimentalmente medido ou
teoricamente computado, os nanotubos de carbono chamaram a atengéo de pesquisadores
e o trabalho no desenvolvimento de compositos reforcados com NTC comegou em um
tremendo ritmo, como mostrado na Figura 8.

A Figura 8 mostra o nimero de publica¢fes ao ano sobre compositos reforcados
com metal, ceramica e polimeros da NTC. Observa-se que a maior parte da pesquisa é
realizada no desenvolvimento de compdsitos de matriz polimérica (CMPs) reforcados
com NTC. A ideia era substituir a fibra de grafite por NTCs, porque a quantidade de
NTCs necessaria seria menor para alcancar os mesmos niveis de fortalecimento. De fato,
uma das primeiras aplicagdes foi a substituicdo de linhas de transmissdo de combustivel
automotivo condutoras, para as quais originalmente era empregado o negro de fumo.

A principal razdo para a maioria do foco de pesquisa no PMC pode ser atribuida a
facilidade do processamento de polimeros, que pode ser realizado em pequenas tensdes e
baixas temperaturas em comparacdo com as matrizes de metal e cerdmica. O
processamento de compdsitos com matriz de metal requer altas temperaturas e pressoes
(AGARWAL, BAKSHI E LAHIRI , 2017).
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Figura 8 - NUmero acumulado de publicagdes sobre compostos contendo diferentes tipos de reforgos
fibrosos (dados compilados usando o Scopus). Fonte: Agarwal, Bakshi e Lahiri (2017).

Segundo Agarwal, Bakshi e Lahiri (2017) existem requisitos rigorosos para o
isolamento do metal da atmosfera para evitar a oxidacdo. Portanto, isso pode exigir
equipamentos especialmente projetados. Os nanotubos de carbono podem reagir com
metais para formar carbonetos e, portanto, serem destruidos. Alguns desses aspectos
restringiram o interesse em compdsitos com matriz de metal (MMCs) reforgados com
NTC.

Na Figura 9, percebe-se que o interesse em MMCs reforcados pela NTC vem
aumentando gradualmente nos Ultimos cinco anos. Com a demonstragdo de extraordinario
aumento na forca e no mddulo elastico (CHA et al., 2005), varios grupos iniciaram

pesquisas em varias matrizes metéalicas.
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Figura 9 - O nimero de artigos de periddicos publicados em compésitos da NTC com diferentes tipos de

matrizes desde 1997 (dados compilados usando o Scopus). Fonte: Agarwal, Bakshi e Lahiri (2017).

A Figura 10 mostra o grafico do niumero de publica¢cdes ao longo do ano para as

principais matrizes de metal que foram reforgadas com NTCs. Observa-se que, em geral,

0 interesse em todas as matrizes vem aumentando.
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Figura 10 - O nimero de artigos de periddicos publicados em varios compdsitos de matriz de metal da
NTC desde 1998 (dados compilados usando o Scopus). Ndo houve publicacdo em compdsitos de metal-

NTC em 1997. Fonte: Agarwal, Bakshi e Lahiri (2017).
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A Figura 11 mostra que 24 % de publicacGes relacionadas a compdsitos de NTC

com matriz metélica foram realizadas com Al como matriz.

Ti, Si, Sn, Co, Zn, BMG etc.

(8%)
(Thin films — non-structural
applications)

Figura 11 - Gréfico de pizza mostrando o nimero total de publicagdes até 2008 em varios
compositos de matriz metalica reforcados com NTCs (dados compilados usando Scopus). Fonte:
Agarwal, Bakshi e Lahiri (2017)

A Figura 12 apresenta o nimero de artigos ano a ano de pesquisas com nanotubos
de carbono e compositos de matriz metalica (RUBEL et al., 2022). O nimero de artigos
nos ultimos anos tem uma tendéncia crescente de 2004 a 2019. Isso significa que a

demanda e as pesquisas dos NTCs-CMMs estdo aumentando nos Gltimos anos.
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Figura 12 - Gréfico indicando o nimero de artigos ano a ano de pesquisas com nanotubos de carbono e
compdésitos de matriz metalica de 2004 a 2019. Fonte: Rubel et al. (2022).
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De acordo com o estudo de Rubel et al. (2022) a matriz metalica utilizada para
reforcos de NTCs é principalmente uma matriz metélica pura de liga metélica (Figura
13). A matriz metélica de Aluminio (Al) puro tem a maior presenca nas pesquisas de
NTCs-CMM em torno de 25%. No entanto, uma grande variedade de ligas de Al tem sido
usada para a formacéo de matrizes como Al356, Al6061, Al2124, AlSi4, Al203, Al2024,
Al2009, AA5083, etc.

Os compoésitos AI-NTCs tém aplicacdo potencial nas industrias automobilistica e
aeroespacial para a fabricacao de sapatas de freio, camisas de cilindro e trens de pouso de
aeronaves devido a alta resisténcia, baixa densidade e boa resisténcia ao desgaste
[SINGLA; AMULYA; MURTAZA, 2015].

25%

[ Matriz metalica pura
I Matriz de liga metalica

9

0%

15 %

10 %

5%

Pesquisas com matrizes (%)

0%
Cu Al Mg Ni Ti Ag Fe

Tipos de matrizes com NTCs

Figura 13 - Matrizes usadas na pesquisa de NTCs-CMMs. Fonte: Rubel et al. (2022).

2.4 LIGAS DE AL-NTC

O trabalho de Ujah et al. (2019), demostrou aumento da condutividade elétrica com
aumento no teor de nanotubo de carbono na matriz, quando o material fabricado pelo processo de
sinterizacéo de plasma de centelha.

Segundo Liu et al. (2014) o processo de incorporagdo dos NTC na matriz de aluminio,
culminou com aumento nas propriedades mecanicas. Ademais, essa mesma literatura apresenta que
em ligas 6061, a adigéo do nanotubo de carbono condicionou melhoras na condutividade elétrica,

enquanto na matriz AI-NTC ocorreu diminuicdo nas propriedades elétricas, visto que para liga da
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série 6XXX combinagdo do tratamento térmico, caracteristico dessa serie e 0 NTC, tem-se uma
formacéo de zonas livres de precipitagdo em torno do contorno de grao das ligas de Al, redugdo da
concentracdo de Si e Mg, e também um melhor arranjo de elétrons. Comportamento mostrado na
Figura 14.

Al

CNT/AI CNT/6061Al

Figura 14 - Esquema mostrando as mudangas de condutividade elétrica devido a diferentes
microestruturas. Fonte: Liu et al. (2014)

A literatura Anas et al. (2017) a liga Al-4,4%Cu-0,5Mg com a adi¢do de NTC, compdsito
este fabricado pela técnica de moagem de bolas a alta energia e forjamento combinado a extrusdo,
apresentou uma relagéo diretamente proporcional, no que tange ao aumento da concentragao de
NTC (0,5-2,0%) quando relacionada com o limite de resisténcia a tracéo e a microdureza.

Ujah et al. (2020) o composito fabricado a partir da liga de aluminio da série 1000 e
nanotubo de carbono, em concentragdes de 1%, 4% e 8%, apresentou que para a combinacédo Al-
4%NTC ocorreu ganhos mais significativos de propriedade mecanica, visto 0 maior refinamento
dos grédos e melhor distribuicdo do arranjo estrutural formado.

Uriza-Veja et al. (2019) os compositos de aluminio (liga Al7075) reforcados com NTCs
de parede dupla fabricados por meio de sinterizacéo, apresentaram aumento de limite de resisténcia
atracdo e de escoamento e a microdureza, porém apresentando redugéo na ductilidade, em algumas
adicoes trabalhadas (0,5% e 2,0%) em massa, essas mudancas nas propriedades mecanicas foram
diretamente proporcionais ao aumento da concentragdo de NTC.

Elshalakany et al. (2014) produziu ligas de aluminio A356 reforcadas com NTC de
multicamadas, por meio do processo de reocast e squeeze. A presente literatura demostrou que para
faixa trabalhada (0,5-2,5%p) de NTC houve a obtencdo de melhores propriedades mecanicas, isto

é, LRT, alongamento percentual e escoamento, para a liga modificada com 1,5%NTC, o autor
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descreve gque 0 ganho para esse caso ocorreu devido a maior uniformidade da dispersao dos reforgos
na matriz de aluminio. Além disso, o trabalho apresenta que quando ha anlise de microdureza o
aumento na concentragdo de NTC atuou no recrudescimento dessa propriedade.

Na literatura Akbarpour e Pouresmaeil (2018) apresentam a investigacdo do
monocomposito de AI-NTC, o qual foi fabricado pelo método da metalurgia em flocos que permitiu
uma melhor distribuicdo dos NTC na matriz do aluminio, condicionando diminui¢&o no tamanho
de gréo conforme o aumento do volume adicionado desse reforco. O aumento na concentracéo de
nanotubo de carbono gerou melhorias nas propriedades mecénicas, em especial limite de resisténcia
atracéo.

SimQes et al. (2014) e Simdes et al. (2018), apresentaram que o teor de 0,75% de
NTC de mdltiplas camadas apresentou melhor distribuicdo na matriz de Al,
condicionando melhores propriedades mecanicas. Carvalho et al. (2016) apresentaram
que quanto maior o teor de NTC na matriz Al-Si, maior a ocorréncia de aglomerados,
consequentemente mente s@o gerados efeitos as propriedades mecanicas.

Hassan et al. (2014) utiliza o NTC como refor¢o de matrizes de Al, em que se quantifica a
influéncia dos danos sobre os nanotubo de carbono durante os processos de fabricagdo dos
compdsitos. A literatura conclui que apesar dos danos ha ganhos sobre as propriedades mecanicas,
porém esses ganhos s80 maiores naquelas com menor taxa de modificacdo. Ademais, o trabalho
relaciona 0 aumento do fortalecimento da matriz de aluminio devido as interacdes de Orowan
(YOO, HAN, KIM, 2013).

Kondoh et al. (2014) apresenta a influéncia da adicdo de NTC e do tratamento térmico T6
em ligas de Al da série 6XXX. O trabalho demonstrou que para as ligas 6063 reforcadas com o
nanotubo de carbono ha um incremento nas propriedades mecénicas de LRT e de microdureza. O
efeito do tratamento térmico é positivo para ambas as ligas sem e com modificacdo; 0 aumento nas
propriedades mecanicas € maior para sem o reforco, os autores relacionam isso que essa menor
eficacia, ocorre que com o0 aumento da adicdo de NTC na matriz ha menor precipitacdo de Mg.Si,
visto que o Mg tendeu a formar Al.MgCo.

Nascimento (2015) sugere que 0 aumento da concentragdo de nanotubos aumenta a dureza
dos materiais estudados. Além disso, 0 autor também afirma que houve aumento da Resisténcia a
Tragdo, Limite de Escoamento e Médulo de Elasticidades da liga Al-2%Ni com o acréscimo de
Nanotubos a matriz, e concentragdes maiores de Nantubos resultaram em melhores propriedades
mecanicas. O arranjo interdendritico das particulas duras de AI3Ni, proporcionam um reforgo para

a matriz dendritica, conferindo maior resisténcia mecanica ao material.
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Billah e Chen (2019) realizaram estudos de em compdsitos de AI-NTC-Ni, por meio de
metalurgia do po a partir de Al e de NTC encapsulado em Ni. O material produzido gerou
excelentes ganhos em LRT e dureza, sobretudo em condutividade elétrica. A Figura 15 representa
o0 levantamento de literaturas que trabalham com compdsitos de AI-NTC, é possivel observar uma

diversidade de resultados referentes a propriedade mecanica, isto &, o limite de resisténcia a tragao.
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Figura 15 - Analise do LRT com base nas literaturas recentes. Fonte: Autoria propria, 2021.

Rodrigues et al. (2022) utilizou fios da liga de aluminio 6101 (AA-6101) utilizados nos
cabos de energia. Os fios foram recobertos por nanotubos de carbono (NTCs) e p6s de grafite, e em
seguida foram submetidos ao tratamento térmico de solubilizagdo a uma temperatura de 550 °C e
envelhecidos a 180 °C. Os resultados mostram que os NTCs foram incorporados com sucesso na
superficie dos fios de aluminio; a resisténcia a tracdo dos CNTS@AA-6101 foi de 259 MPa e a
resistividade elétrica diminuiu 13,7% menos que o fio convencional. Esses resultados representam
uma melhoria significativa no campo de fios ACCR baseados em CNTs e incentivam o

desenvolvimento de cabos nanoestruturados para linhas aéreas de transmisséo de energia.
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2.5 ESPECTROSCOPIA RAMAN

A Espectroscopia Raman € uma das técnicas mais utilizadas em materiais para a
identificacdo de substancias desconhecidas, uma das grandes vantagens dessa técnica € a
possibilidade de as amostras serem estudadas em qualquer estado fisico. Haack (2015) mostra em
seu trabalho estudos com liquidos, solugBes, pastas, pos, fibras, gases e superficies e aplicadas as
mais diversas areas, a exemplo da mineralogia, semicondutores, corrosao e analise de formas de

estruturas alotropicas do carbono, como os Nanotubos de Carbono, por exemplo.

Santos, et al (2019) diz que isso ocorre, atraves de deslocamentos de frequéncia, que ocorre
devido a uma perturbacdo das moléculas de forma vibracional do material, quando incididos com
uma radiacdo monocromatica na superficie, originando o fendbmeno de Espalhamento Raman
(Espalhamento Inelastico), que se divide em trés momentos: Frequéncia da radiagao igual a da
incidente, na zona eléstica (Espalhamento Rayleigh), frequéncia com deslocamentos menores que
a radiacdo incidente, na zona inelastica (Espalhamento Stokes) e frequéncia com deslocamentos

maiores a radiacdo incidente (Espalhamento Anti-Stokes), como ilustrado na Figura 16.

estado eletrénico
de maior energia

estados
virtuais
intermediarios
hv + w

hv

@Y

s 1 niveis
3 ;
w0 vibracionais

espalhamento eldstico espalhamento inelastico espalhamento inelastico
(Rayleigh) Stokes anti-Stokes

Figura 16 - Representacdo esquematica do mecanismo de Espalhamento Raman. Fonte: Silva
(2021).

Nos Espalhamentos Stokes e Anti-Stokes € possivel observar a diferenca entre as energias
de radiacdo incidente e espalhada, que Wiley (2002, apud SILVA, 2021) afirma estarem
relacionadas as diversas propriedades vibracionais de cada material. Isso acontece, quando a energia
do foton incide no elétron no seu estado fundamental (Stokes), na parte me VVermelho da lustracéo
e depois atinge a molécula ja em um nivel excitado (Anti-Stokes), parte em Azul. Os graficos da

Figura 17 mostram alguns espectros obtidos a partir da técnica de espalhnamento Raman.
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Figura 17 - Espectros obtidos a partir da técnica de espalhamento Raman: Espectro Raman Padréo
de Silicio (a), Espectro Raman de Grafite (b), Espectro Raman de Material carbonoso (c). (d) Espectros
Raman da superficie externa e regido fraturada do fio CNTS@AA-6101 em comparacdo com NTCs
purificados. Fonte: (a) Ribeiro (2009). (b) Wesling (2020). (c) Adaptado de Fonseca et al. (2020). (d)
Rodrigues et.al. (2017)

Os Espectros da Figura 17 podem mostrar comportamentos especificos de cada material
através da interpretacdo de suas bandas e picos. A Figura 17a exibe um espectro tipico de Silicio
cristalino, onde se observam as ligagdes de Si-Si com um pico centrado de 519 cm™, e para a banda
ao lado de filme de Silicio amorfo notam-se as ligagdes Si-Si dispersas na rede amorfa com
deslocamento centrado em 480 cm ™.

Ja em espectros Raman envolvendo Carbono, como nas Figuras 17b e 17c, é através da
correlacdo entre as bandas D que representa o grau de desordem/defeitos estruturais e G que
representa 0 ordenamento estrutural da rede que € possivel se identificar as formas alotropicas do
carbono e se o carbono presente ira conceder ao material caracteristica amorfa ou cristalina.
Materiais amorfos sdo considerados metaestaveis, ou seja, ndo ha formacéo da estrutura cristalina,
caracterizando uma estrutura atbmica sem ordenamento, além disso, esse tipo de estrutura pode
oferecer ao material propriedades como: elevada resisténcia mecanica e alta resiliéncia, com

elevado médulo de elasticidade e dureza.
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Jorio et al. (2003) diz que para carbonos cristalinos a largura das bandas deve estar entre
30-60 cm 2, e para carbonos amorfos superiores a 100 cm™,

Essa largura ¢ determinada a partir da equagdo da “’largura a meia altura’, simplificada
pelas siglas FWHM, originada do inglés full width at half maximum, a qual pode ser obtida através
do software Origin. Outro parametro importante é a relacdo das intensidades através da razao de
ID/IG, que quanto maior for o valor, maior serd o grau de desordem presente na estrutura da
amostra. Nas Figuras 17b e 17c, se comparadas € perceptivel um comportamento mais amorfo da
parte do material carbonoso e uma cristalinidade maior na amostra de grafite.

A Figura 17 (d) mostra onde a razéo ID/IG de 0,6 foi obtida do NTCPM puro, enquanto a
superficie externa do fio CNTS@AA-6101 apresenta um ID /IG de 0,9, ou seja, a temperatura de
solubilizagdo de 550 °C danificou as estruturas grafiticas dos NTCs. Além disso, a posi¢ao da banda
G foi deslocada de 1578 para 1589 cm™ porque o estresse nos NTCs pode reduzir a distancia
carbono-carbono, ou seja, 0 deslocamento da posi¢do da banda G é atribuido ao aumento do
alongamento das ligagdes carbono, por outro lado, a amplitude Raman foi aumentada em mais de
10x.

De acordo com Rodrigues et al. (2017), o pico centrado em torno de 850 cm™ corresponde
a formacdo de carboneto de aluminio (AlsCs), que aumenta a resistividade elétrica do composito de
matriz metalica refor¢cado com nanotubos de carbono, como sugere Woo et al. (2014), mas no
processo realizado no referido estudo, a formacéo de Al4Cs foi inibida com sucesso.



CAPITULO 3

3 METODOLOGIA

As ligas desenvolvidas para esse estudo tém por objetivo a fabricacédo de fios e cabos
para transmissao e distribuicdo de energia elétrica. No desenvolvimento deste trabalho foram

utilizados diversos métodos de ensaio, 0s quais sdo descritos nesta se¢do, como mostra a

Figura 18.
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Figura 18 - Fluxograma detalhando das operagdes metalurgicas e de caracterizagdo para as ligas
desenvolvidas. Fonte: Autoria prépria, 2023.

No fluxograma sdo apresentados os procedimentos experimentais que vao desde a

solidificacéo até as caracterizac@es da liga.

3.1 MATERIAIS

O aluminio foi doado pela empresa ALUBAR METAIS E CABOS S.A., um
fabricante de referéncia no setor de condutores elétricos de aluminio. Os materiais utilizados
foram lingotes no nivel de pureza comercial.

Os NTCs utilizados no presente trabalho sdo de paredes mdaltiplas (NTCPMs),
produzidos pelo método da deposicdo de quimica de vapor (CVD) pela
CTNanotubos/lUFMG (Universidade Federal de Minas Gerais).
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O pd de aco inoxidavel utilizado foi o AISI 304 L (304LSS), com granulometria de
44 um, ¢ fornecido pela empresa BRATS. Esse p6 foi peneirado utilizando uma peneira de
300 mesh. O Silicio utilizado foi obtido foi cedido pelo laboratério de metalografia e
tratamento térmico da UFPA, onde foi transformado em p6 por meio de moagem manual e
em seguida passou pelo moinho de bolas de aco inox para a diminuigéo de sua granulometria.
Esse pd foi peneirado utilizando uma peneira de 300 mesh. O p6 de Ni utilizado possui
concentracdo de 99,8% e a granulometria é de 200 mesh, foi fornecido pela empresa Cienlab

Equipamentos Cientificos Ltda. Esse po foi peneirado utilizando uma peneira de 300 mesh.

3.2 FUNCIONALIZACAO DOS NTC’s COM O PO METALICO

A Figura 19 apresenta o fluxograma detalhando as etapas da funcionaliza¢do. Foram
utilizados 3 (trés) tipos de pos-metélicos no estudo, sdo eles o p6 de ago Inox (304LSS), o
po de Si e 0 pd de Ni, cada um deles foi peneirado até 400 mesh. Os NTCPMs aglomerados
foram misturados aos p6s-metalicos em uma proporcao de 5% m/m. A mistura é acrescido
alcool isopropilico em proporc¢éo de 1:16,3 m/v, procedendo-se em seguida a ultrassonicagéo
da mistura a uma frequéncia de 40 KHz por 30 minutos, agitando o frasco manualmente a
cada 5 minutos. Apos esta etapa foi realizado o tratamento com perdxido de hidrogénio. Para
isso, o reagente foi acrescido a mistura de NTCPMs, p6s-metalicos e alcool (9% v/v) recém
sonicada em condi¢Bes de temperatura controladas em banho termostatizado. As amostras
foram agitadas manualmente durante toda a etapa de tratamento com perdxido, no intuito de
as particulas de aco (que tendem a ficar no fundo do recipiente devido sua elevada massa
especifica) possam interagir com os nanotubos de carbono. Em seguida, as amostras foram
despejadas sobre um recipiente refratario mantido a 130 °C em uma estufa. A exposi¢do do
perdxido de hidrogénio a temperatura elevada degrada-o, e a reacdo é finalizada. O processo
de secagem consistiu em deixar o recipiente com amostra na estufa a 130 °C, sendo aberta a
cada 5 minutos para que os vapores fossem exauridos do equipamento. Apos a secagem
completa as amostras foram removidas do recipiente por raspagem com uma espatula

metalica.
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Figura 19 - Fluxograma das operacdes de funcionalizacdo da mistura de pé metalico com NTC. Fonte:
Autoria prépria, 2023.

3.3 CARACTERIZACAO DO PO METALICO E DO NTC

3.3.1 Difragéao de Raio X (DRX)

A andlise por DRX foi utilizada para verificar se hd& mudanca na cristalografia do po
de aco inoxidavel, p6 de Si e p6 de Ni ou na estrutura dos nanotubos de carbono apos a
funcionalizacdo. As andlises foram realizadas pelo método do pdé em equipamento de
Difracdo D8 Advance da Bruker com geometria Bragg-Brentano e detector LynxEye,
usando radiacdo de Cu (Kal=1,540598 A), localizado no Laboratdrio de Fisica da UFPA.
As analises foram feitas no modo 2Theta-Theta, nas condigdes de 40 kV, 40 mA, fenda
divergente de 0,6 mm e fenda Soller de 2,5° e varredura dos angulos de 5° a 75°. As coletas
dos difratogramas foram realizadas com passo angular de 0,02° e o tempo por passo 0,2s
com tempo total da analise 714.4s para cada amostra. A identificacdo de fases foram

realizadas pelo software HighScore Plus.

3.3.2 Espectroscopia Raman

A técnica de espectroscopia Raman foi utilizada para analisar o comportamento
vibracional das amostras. O espectrémetro Raman utilizado foi o T64000, marca Jobin Ivon.
Os parametros de analise foram poténcia de entrada em torno de 100 mW (saida média de

7,18 mW), comprimento de onda do laser de 514 nm (verde), tempo de uma acumulagéo
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igual a 100 segundos, sendo 4 acumulacGes para cada espectro obtido sendo superpostos no
proprio programa computacional do equipamento. Os espectros e os gréficos foram obtidos
e tratados no software Origin.

A relagéo entre areas da sub-banda Dmiddle € da banda G (Amorphous Carbon Degree
- ACD), dada pela Equacéo (1), indica a quantidade de carbono amorfo na amostra (REIS et
al., 2018; SAFO et al., 2018).

ACD=ADmiddie/(AGinner + AGoutter) 1)
Onde:

ADmiddle - Area da sub-banda Dmigde;

AGinner - Area da sub-banda Ginner;

AGouteer - Area da sub-banda Go.

3.4 FUNDICAO E SOLIDIFICACAO

No processo de fundicéo das ligas, a liga da série 6XXX foi adicionada ao cadinho e
levada a um forno tipo mufla da marca BRASIMET, a uma temperatura de 900 °C por 4 h,
temperatura e tempo que garantem a fusdo completa de todos os elementos. Para que
houvesse homogeneizacdo dos elementos no metal liquido, antes do vazamento foram
realizadas duas agitacfes com espatula de aco. Esta espatula foi anteriormente lixada e
revestida com uma solucdo de caulim para evitar que ela contaminasse a liga.

O sistema operacional adotado para a solidificacdo das ligas foi o0 molde em coquilha
metalica em formato cilindrico vazado (Figura 20) de modo a se obter uma peca em formato
cilindrico com 25 mm de diametro interno. Antes do vazamento a coquilha é lixada e
revestida com solucdo de caulim. Momentos antes ao vazamento o molde é aquecido a
temperatura de 250 °C, procedimento este realizado visando a remocdo de umidade interna

e para que houvesse preenchimento total do molde pelo metal liquido.
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Figura 20 - Coquilha metalica em formato cilindrico. Fonte: Autoria propria, 2023.

O material sai do forno no cadinho a temperatura de 900°C, ap0s a retirada do
cadinho € realizada a injecao de gas inerte (argonio) com vazao de 0,2 L/s continuamente.
Em sequéncia o nanotubo funcionalizado com o p6 metélico € inserido na liga na faixa de
temperatura de 760 a 750 °C para em seguida ser realizado o vazamento na faixa de
temperatura de 700 a 720 °C.

O metal liquido € vazado no molde de forma convencional e o preenchimento da
cavidade se da pela acdo da gravidade. Depois que a peca solidifica é possivel retira-la do
molde. A peca retirada tem o didmetro de 25 mm e o comprimento de aproximadamente 180
mm.

3.5 LIGAS PROPOSTAS

A Tabela 1 apresenta a lista das ligas propostas com as porcentagens utilizadas e as

identificacOes que serdo usadas ao longo do trabalho para facilitar o entendimento.



Tabela 1 - Ligas propostas e suas identificagdes.
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Ligas Identificacio
Ligasde | Aluminio Eletrocondutor (Pureza 99,9%) AlPuro
referéncia | Al -0,05% Nanotubo de Carbono AINTC
Al — 1% p6 de ago Inox (304LSS) AlAI
Grupo | | Al-1% p6 de aco Inox (304LSS) + 0,05% Nanotubo de Carbono AILAINTC
Al - 2% p6 de aco Inox (304LSS) + 0,1% Nanotubo de Carbono AI2AINTC
Al — 1% p6 de Silicio AI1Si
Al - 2% p6 de Silicio AI2Si
Grupo Il __ _
Al - 1% p6 de Silicio + 0,05% Nanotubo de Carbono AILSINTC
Al - 2% po6 de Silicio + 0,1% Nanotubo de Carbono AI2SINTC
Al - 1% p6 de Niquel AIl1Ni
Al - 2% p6 de Niquel AI2Ni
Grupo 111 — :
Al - 1% p6 Niquel + 0,05% Nanotubo de Carbono AIININTC
Al - 2% p6 de Niquel + 0,1% Nanotubo de Carbono AI2NINTC
Al —0,05%Cu + 0,3%Fe + 0,6%Si AICFS
G " Al - 0,05%Cu + 0,3%Fe + 0,6%Si + 1% p6 de Niquel AICFSINI
rupo
Al - 0,05%Cu + 0,3%Fe + 0,6%Si + 1% p6 de Niquel + 0,05% .
AICFSININTC
Nanotubo de Carbono
Al - 0,05%Cu + 0,3%Fe + 0,6%Mg + 0,7% pé de Silicio AICFMO,7Si
GrupoV | Al-0,05%Cu + 0,3%Fe + 0,6%Mg + 0,7% p6 de Silicio + 0,035%

Nanotubo de Carbono

AICFMO,7SINTC

Fonte: Autoria prépria, 2023.

As ligas foram separadas em diferentes grupos para serem analisadas, como visto na

Tabela 1. Onde tem-se as ligas de referéncia e os grupos de 1 a V.

3.6 USINAGEM E LAMINACAO

Apos a retirada das ligas ja solidificadas inicia-se a etapa de laminacdo pos-

tratamento térmico. Foram seccionadas duas amostras do lingote, cada uma com

comprimento de 250,0 mm para serem em seguida usinadas do diametro de 25,0 mm para o

diametro de 18,5 mm. A usinagem se faz necessaria para melhorar o acabamento superficial

das amostras, evitando o surgimento de defeitos na laminagdo. As caracterizacOes elétricas

e mecanicas foram realizadas em corpos de prova deformados por laminacdo a frio,
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utilizando-se dois laminadores elétricos duo reversivel. Esses laminadores possuem
diferentes secgdes circulares em seus cilindros de laminagdo, sendo que neste estudo o

didmetro estudado foram os de 3,0 mm.
3.7 CARACTERIZACAO ELETRICA DA LIGA

As amostras obtidas foram caracterizadas eletricamente com o auxilio de um
multiohmimetro MEGABRAS (ponte de kelvin), modelo MPK-2000.

As resisténcias elétricas dos fios foram medidas a uma temperatura superior a 10 °C
e inferior a 30 °C e corrigida para a temperatura de 20 °C como a norma NBR 5118
recomenda.

Ap0s a obtencdo dos resultados a partir da leitura das resisténcias dos corpos de
provas para o diametro de 3 mm, utilizou-se a equacdo fornecida pela norma NBR 6814

mostrada na Equacéo 2 abaixo.

1

1+ a(t—20) @

R0 = Rt[

onde:

t = temperatura na qual foi efetuada a medicdo, °C;
Ri=resisténciaa T °C, em Q:

R20 = resisténcia corrigida a 20 °C, em Q:

o = coeficiente de variagdo da resisténcia com a temperatura 20 °C, especificado pela

norma para liga de aluminio.

Com a resisténcia ja corrigida a 20 °C pode-se obter a resistividade que é fornecida

através da Equacdo 3, conforme a norma NBR 6815.

Ry = pc. A 3)
onde:

Rv= resisténcia elétrica do corpo de prova por unidade de comprimento a 20 °C, em %;

s - n.mm?
pc= resistividade volumétrica do corpo de prova a 20 °C, em T:;m ;
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A = area da sec¢do transversal do corpo de prova, em mm?.

Os resultados obtidos foram em seguida transformados em condutividade elétrica
(IACS), “International Annealed Cooper Standard”, padrdo internacional de condutividade
correspondente & apresentada por um fio de cobre com 1 m de comprimento, 1 mm? de

secdo transversal a 20 °C, através da equacéo 4:

_ Pcu (4)

Pal
onde:
¢ = a condutividade elétrica do fio em IACS;

nmm?,

pcu = a resistividade elétrica do cobre em —

n.mm?

pal= a resistividade elétrica do aluminio em

3.8 CARACTERIZACAO MECANICA

3.8.1 Ensaios de Tracéo

Apos a realizagdo dos ensaios elétricos foi realizado o ensaio de tragdo nos corpos de
prova por meio de uma maquina de ensaio de tragdo KRATOS modelo IKCL1 — USB,
acoplada a um microcomputador com sistema de aquisicao de dados que facilita a coleta das
informac@es. Os testes de tracdo aplicados aos corpos de prova foram confeccionados nas
dimensGes especificadas pelo padrdo normativo presente nas NBR 6810 e NBR ISO 6892,
respeitando as distancias entre garras de 150 mm. Os ensaios foram executados em seis

amostras com 3 mm de didmetro e 20 cm de comprimento obtidos apds a laminagéo.

3.8.2 Ensaios de Microdureza (HV)

A realizacdo do ensaio de microdureza seguiu a norma ASTM E384 — 11 e foram
efetuadas em um microdurémetro modelo HV — 1000B em amostras usinadas obtidas dos
fios produzidos. A Figura 21 apresenta um esquema das amostras embutidas a frio em resina

e a indicacdo das indentacdes realizadas no ensaio.
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Figura 21 - - Representacdo das amostras e indentacdes realizadas no ensaio de microdureza. Fonte:
Autoria prdpria, 2023.

Na realizacdo dos ensaios, a carga utilizada para o indentador marcar a superficie da
amostra foi de 100 gf durante 12 s. A carga e o tempo foram estipulados experimentalmente
de forma a se obter a melhor leitura das diagonais.

Para o estudo foram realizadas 7 indentagdes por amostra.

3.9 METODO DE MEDICAO DO TAMANHO DOS GRAOS - INTERCEPTACOES
LINEARES

O Método das Interceptacdes Lineares (MIL) é largamente empregado em artigos
cientificos internacionais, 0 método esta de acordo com a norma ASTM E112 e consiste em
tracar uma linha de tamanho conhecido em uma micrografia e contar a quantidade de gréos
que s&o intersectados por essa linha. Se acaso a micrografia apresentar um sistema com
microestrutura orientada e graos ndo uniaxiais, é necessario tracar varias linhas em diferentes
direcdes a fim de fazer a compensacdo devido a ndo uniformidade dos graos individuais
(GERBASI, 2012). A dimensdo da linha dividida pelo nimero de grdos interceptados
caracteriza o tamanho médio do gréo presente naquela microestrutura. A fim de se garantir
a melhor caracterizacdo de tamanho de grédo possivel, em cada imagem tragou-se 5 linhas de

interceptacéo.
3.10 METODOS DE MEDICAO DOS DIMPLES
Uma adaptacdo da norma ASTM E112-96 foi realizada a fim de se efetue a medicéo

dos dimples. A medicéo foi realizada através do método da interseccdo das linhas, onde se

tracam duas linhas (d1 e d2) perpendiculares entre si e que tocam as bordas dos dimples. O
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calculo consiste em uma media aritmética simples a partir de d1 e d2, como pode ser
observado na Equagéo 5.

% =% 5)

Onde:
x= valor médio das medidas.

Entretanto, estabelecendo-se um segundo procedimento para determinacdo das
dimensGes das microcavidades (8), e para este trabalho, o dimensionamento das
microcavidades obedeceu a metodologia proposta para a obtencao da razéo entre as leituras
das dimensbes das microcavidades utilizadas nos trabalhos de Narayanasamy et al.
(NARAYANASAMY et al., 2008),: tracam-se duas linhas (L= comprimento e W= largura)
perpendiculares entre si que tocam as bordas das microcavidades. Este método possibilita a
determinacdo da razdo [L/W] das dimensdes das microcavidades, através da Equacgdo 6, com
a qual se avalia a forma das microcavidades, que podem ser esféricas, alongadas ou

achatadas.

9= (6)

L
\4

E para cada imagem adquirida foram realizadas trinta (30) medicdes e a partir destas

foram realizados os célculos da média e desvio padréo correspondentes a cada diametro.
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CAPITULO 4

4 RESULTADOS

4.1 CARACTERIZACAO DOS NTCs E PO NANOESTRUTURADO

Os resultados da deconvolucédo dos espectros obtidos na espectroscopia Raman para o
intervalo D-G das amostras de NTC, Inox-NTC, Si-NTC e Ni-NTC estdo apresentados na
Tabela 2 e nas Figuras 22, 23, 24 e 25. Analises de espectroscopia Raman mostraram que 0
Grau de Carbono Amorfo (ACD) diminui com o tratamento quimico (TQ) com peroxido de
hidrogénio para a amostra de Inox-NTC, passando de 8% para o0 NTC recebido para 4%,
resultado que ndo foi verificado nas amostras de Si-NTC e Ni-NTC, que mantiveram
quantidades altas de carbono amorfo, na mesma proporcao do NTC puro. A taxa Ip/lg variou
de 0,95 a 0,66 para o0 Inox-NTC, 0,88 para 0 Si-NTC e 0,6 para o Ni-NTC, implicando em
incremento da cristalinidade por efeito do tratamento. A razdo de ID/IG = 0,95 dos NTCs
mostrou um grau de desordem menor comparado ao trabalho de Fonseca et al. (2020), onde
possui valor de ID/IG de 1,13 para o Material carbonoso; ja o estudo de Wesling (2020)
apresentou resultado da razdo de ID/IG = 0,92 a partir materiais grafiticos, que foi préximo

aos resultados deste trabalho.

Para 0 NTCPM as taxas de Ip/lcouter € Ip/lginner foram 1,1 e 2,6, respectivamente,
variando para 0,99 e 0,98 ap6s a oxidacao seletiva com Inox, 1,21 e 2,27 para Si-NTC e 0,85
e 3,03 para 0 Ni-NTC. Os altos valores da taxa de paredes internas (Ip/lgouter), para o
NTCPM, Si-NTC e Ni-NTC, revelaram baixo cristalino, impurezas, camadas de defeitos e
presenca de carbono amorfo proximo a superficie, ja as paredes externas apresentaram taxa
baixa (Io/lcouter), indicando influéncia do tratamento quimico na diminuicéo de impurezas e

possivel carbono amorfo formado na superficie da parede externa.

Com o uso da TQ, as taxas de ambas as paredes foram semelhantes, proximas a um,
sinalizando uma melhora no aspecto cristalino das paredes. Ha um alto redshift para as
paredes internas (11 cm™) e externas (26 cm™), indicado pela posicdo central de Ginner €
Gouter. ESSe redshift sugeriu uma tensdo que pode ter gerado uma diminuicdo da interagdo
energética dos fotons (n-doping), pois as paredes externas tiveram uma diferenga maior

sugerindo uma grande interacdo com a matriz metalica (MM), que produz uma ligacao entre
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as nanoparticulas de carbono e as particulas de ago inoxidavel. Este efeito foi confirmado
pela AGposition (Gouter-Ginner) passado de 23 cm™ (NTCPM) a 13 cm™ (304LSS-NTC), pois a
baixa distancia entre os picos indica um alto doping. Todas essas informacgdes foram

apoiadas pelas Figuras 22, 23, 24 e 25, Tabela 2 e Tabela 3.
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Figura 22 - Espectroscopia Raman dos NTCs com as deconvulagdes mostrando a banda D e banda G e
suas sub-bandas DL, DR, DLO, Dmiddle, D", GBWF, Ginner e Gouter. Fonte: Autoria Prépria, 2023.
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Figura 23 - Espectroscopia Raman do Inox - NTCs com as deconvulagdes mostrando a banda D e
banda G e suas sub-bandas DL, DR, DLO, Dmiddle, D", GBWF, Ginner e Gouter. Fonte: Autoria Propria,
2023.
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Figura 24 - Espectroscopia Raman do Si - NTCs com as deconvula¢es mostrando a banda D e banda
G e suas sub-bandas DL, DR, DLO, Dmiddle, D", GBWF, Ginner e Gouter. Fonte: Autoria Prépria, 2023.
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Figura 25 - Espectroscopia Raman do Ni - NTCs com as deconvulagdes mostrando a banda D e banda
G e suas sub-bandas DL, DR, DLO, Dmiddle, D", GBWF, Ginner e Gouter. Fonte: Autoria Prépria, 2023.
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Tabela 2 - Posicdo central (Xo), largura total na metade do maximo (FWHM), area (A) e altura (H).

NTCPM
Do Dr DLo Dmiddle Gewr Gouter Ginner D’
Xo 1317,8 1345 1371,7 1482,8 1566,6 1583,3 16069 16237
FWHM 34,2 38,5 46,9 36,1 415 30,2 23,7 22,3
A 2194,7 13667,3 3885,5 1052,6 6487,7 9549,9 3350,7 1108,3
H 43,4 239,5 56,1 19,3 104,2 208,6 92,5 32,6
304LSS-NTC
Do Dr DLo Dmiddle Gewr Gouter Ginner D’
Xo 1325,7 13484 1369,4 1467,1 1551,6 1571,6 1584,8 1612,5
FWHM 24,9 34,8 39,1 55,5 449 28,6 27,2 24,8
A 1861,4 16968,3 5517,7 11614 3869,8 14055,4 13472,5 6170,4
H 47,6 310,1 89,9 13,3 54,9 312,8 3154 158,1
Si-NTC
DL Dr DLo Dmiddie Gewr Gouter Ginner D’
Xo 1328,27 1353,81 1380,22 1498,09 1568,25 1587,69 1615,87 -
FWHM 47,31 479 67,5 66,0 46,3 39,2 32,9 -
A 31279 11541,4 3058,6 1249,4 2869,0 10030,6 4500,4 -
H 42,1 153,4 28,9 12,1 39,5 163,1 87,2 -
Ni-NTC
DL Dr DLo Dmiddle Gewr Gouter Ginner D’
Xo 1328,6 1351,5 1376,9 14415 1564,7 1581,1 1610,9 -
FWHM 35,9 42,2 39,8 117,5 351 34,7 29,7 -
A 1279,7 5735,8 534,2 1339,0 2898,1 7235,4 1723,6 -
H 22,7 86,6 8,5 7,3 52,6 132,6 37,0 -

Fonte: Autoria prépria, 2023.

Tabela 3 - Grau de carbono amorfo (ACD), Ip / I, Io / lginner € taxas de Ip / lgouer para 6 NTCPM e 0 po
nanoestruturado 304LSS-NTC.

NTCPM 304LSS-NTC Si-NTC Ni-NTC
ACD 8% 4% 8,6% 14,9%
In/lc 0,95 0,66 0,88 0,6
Io/lGouter 11 0,99 1,21 0,85
Io/lGinner 2,6 0,98 2,27 3,03

Fonte: Autoria propria, 2023.

A Figura 26 exibiu os padrdes de DRX para os nanotubos de carbono, particulas de
aco inoxidavel e o p6 nanoestruturado. Os picos de caracteristicas para cada material foram
observados para 0s nanotubos -C (002), C (100) e C (004) - e para 0 304LSS -y (111), a
(110), v (200) e y (220) -. O pd nanoestruturado evidenciou reducdo na intensidade do plano
austenitico (111), em parte pela superposi¢do com o C (100) dos nanotubos de carbono, e
pela alta capacidade de absorcéo de raios X destes ultimos, enquanto o pico C (002) ja esta
anotado no espectro. Todas essas provas permitiram que o po nanoestruturado (304LSS-
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NTC) fosse introduzido de forma eficiente na fusdo de aluminio para fornecer elementos de
liga como Fe, Cr, Ni e Mn das particulas de aco inoxidavel, e nanotubos de carbono

(NTCPM), para melhorar tanto as propriedades mecanicas como a condutividade elétrica.

O péb nanoestruturado € observado no Figura 27, a medida que o aglomerado de NTC
esta ligado as particulas 304LSS. As mudancas estruturais por efeito do tratamento quimico
(TQ) sao exibidas nas micrografias do TEM da Figura 28, pois o carbono amorfo

desapareceu apos 0 TQ.
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Figura 26 - DRX de (a) como nanotubos de carbono de paredes multiplas recebidos, (b) particulas de
aco inoxidavel 304L, (c) pé nanoestruturado 304LSS-NTC. Fonte: Autoria prépria, 2023.



52

Figura 27 - Micrografias MEV indicando o p6 nanoestruturado usando o modo BSE (a, b, c) e 0 modo SE (d,
e, f). Fonte: Autoria prépria, 2023.

Figura 28 - Micrografias TEM exibiram NTCPM como recebido (a, b, c) e tratado quimicamente (d, e, f).
Fonte: Autoria prépria, 2023.

Na Figura 29 é possivel ver o nanotubo de carbono, indicado pelas setas, como reforco
da matriz de aluminio. Para expor os nanotubos de carbono a superficie foi desbastada
utilizando a lixa 80. A imagem mostra que os NTCs suportaram o processo de fundicao e

podem ter funcionado como reforco do compdsito de matriz metéalica.
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Figura 29 — Nanotubo de carbono exposto na matriz de aluminio. Fonte: Autoria prépria, 2023.

4.2 CARACTERIZACAO DAS LIGAS DO GRUPO |

A Figura 30 mostra o esquema do processo de fundicdo e solidificacdo no molde
metalico cilindrico. Para a liga AINTC, apenas nanotubos de carbono (0,05% em peso)
foram inseridos no metal liquido e, em seguida, 0 molde foi vazado, onde se observa que a
aglomeracéo de nanotubos de carbono deve ocorrer e como a densidade do NTC é menor do
que o aluminio, eles tendem a se acumular no topo do metal liquido. Posteriormente, 0s
NTCs foram depositados no molde junto com a primeira porcéo do aluminio fundido e como
a solidificacdo ocorre rapidamente, sem tempo suficiente para 0 NTC se mover para cima
no molde, pois a primeira parte do metal que foi depositada ao solidificar mantém os

nanotubos na parte inferior do lingote produzido.

Ja para a liga AILAINTC (2% em peso 304LSS -0,1% em peso NTC) ap6s o
vazamento no molde, notou-se que parte da mistura se dispersa no metal liquido, no entanto,
é esperado que 0 excesso de mistura gere aglomerados no fundo do cadinho, devido ao
excesso de pd nanoestruturado que tem uma densidade maior que o aluminio liquido. Esse
comportamento fez com que uma pequena quantidade da mistura de p6 metalico e nanotubos
ficasse dispersa no metal fundido, mas quase todos os elementos da liga ficassem no fundo

do cadinho, reduzindo o efeito de reforgo e deteriorando as propriedades da liga. Essa
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decantagé@o poderia ocorrer pelo limite de solubilidade dos elementos de liga, combinando

com baixa temperatura e tempo de fuséo deles.

Para a liga AILAINTC (1% em peso 304LSS - 0,05% em peso), o reforco tende a se
dispersar na matriz, ao realizar a fundicdo, tendendo a permanecer disperso no molde,

gerando o melhor mecanismo de reforgo com excelente desempenho.

304LSS particulas

304LSS-NTC

Figura 30 - (a) Esquema do p6 nanoestruturado de 304LSS-5% em peso NTC, mostrando os nanotubos de
carbono e as particulas de ago inoxidavel com sua composi¢do quimica. (b) A fundicdo esquematica para a
liga de aluminio com 0,05% em peso de NTC (AINTC), (c) 2% em peso de 304LSS -0,1% em peso de NTC
(AI2AINTC), e (d) 1% em peso de 304LSS -0,05% em peso NTC (AILAINTC), conforme observado os
varios mecanismos de adi¢do de nanotubos envolvidos em cada um. Fonte: Autoria propria, 2023.

As ligas obtidas foram caracterizadas microestruturalmente em MEV com EDS,
medida eletricamente a condutividade elétrica, e mecanicamente através dos ensaios de

microdureza e resisténcia a tragéo.

A Figura 31 mostra as micrografias MEV e o0 mapeamento EDS do Fe para as varias
ligas, ja (a) mostra a microestrutura tipica do aluminio puro com baixas impurezas de Fe (f).
A adicdo de 0,05% em peso de NTC (b, g) modificou esta microestrutura, evitando a
segregacéo do ferro para o contorno dos dendritos, porém quando 1% em peso de p6 de aco

304LSS foi incorporado houve uma maior precipitacdo dos elementos de liga para o soluto.
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A adicdo do p6 nanoestruturado (304LSS- NTC) com 1% em peso 304LSS - 0,05%
em peso de NTC (d, e) alterou as microestruturas das caracteristicas de aluminio, criando
gréos alongados, com baixa segregacdo do Fe e dos outros elementos no limite de dendrito.
Este comportamento pode estar associado a combinacao de uma diminui¢do do tamanho do
grdo por efeito das particulas de aco inoxidavel e uma distribuicdo uniforme dos nanotubos
de carbono no MM, que evitam um maior movimento dos atomos pelo efeito do pining com

Cr e principalmente Ni, que tinha grande afinidade pelo carbono.

Quando a porcentagem de aco 304LSS aumenta para 2% em peso (e, j), junto com
0,1% em peso de NTC, a microestrutura se altera notavelmente, mas nenhuma segregacao
foi observada, pois a temperatura do aluminio liquido nédo foi suficiente para derreter todo o

304LSS particulado, o que produziu uma deterioracao das propriedades desta amostra.

00pm 100um 100pm 100pm

100pm

Figura 31 - Micrografias SEM (parte superior) e mapeamento EDS (parte inferior) da liga do elemento
de ferro (Fe) para as vérias amostras. (a, f) Al puro [AlPuro], (b, g) Al-0,05% em peso NTC [AINTC], (c, h)
Al-1% em peso 304LSS [AILAl], (d, i) Al- 1% em peso 304LSS -0,05% em peso NTC [AILAINTC] e (e, j)
Al-2% em peso - 0,1% em peso NTC [AI2AINTC]. Fonte: Autoria propria, 2023.

As propriedades de tracdo sdo observadas na Figura 32, juntamente com o gréafico da
razdo dos dimples. A curva revela que o AILAINTC teve os melhores resultados de
resisténcia a tracdo, tenacidade e deformacdo, do que as outras ligas testadas. A liga AINTC
apresentou resultados inferiores as demais ligas, com relacdo as propriedades mecénicas,
provavelmente, devido a aglomeracdo dos nanotubos e a baixa densidade do NTC fazendo

com que estes os levem a superficie do metal fundido, conforme mostrado na Figura 28b.
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Os aglomerados de NTC produziram um acumulo de tensdes pontuais, gerando
regides de falha e reduzindo as propriedades mecanicas. A razéo dos dimples analisada, pelo
método de Narayanasamy et al. (2008), quando a razdo de dimples é distante de um o
material é ductil, j& que a liga AILAINTC apresentou resultados superiores, justificando a
causa deste material apresentar melhor desempenho em suas propriedades mecanicas. Por
outro lado, a liga AI2AINTC apresentou a taxa mais fragil pelas analises dos dimples,

coincidindo com os resultados das analises de resisténcia a tracdo e microestrutural.
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Figura 32 - Curva Tensdo x Deformac&o das ligas do Grupo | e gréfico de razdo do dimples. Fonte:
Autoria prdpria, 2023.

A Figura 33 mostra as fraturas apds o teste de tracdo juntamente com o tamanho das
microcavidades. O baixo aumento (80x) apresentou a caracteristica de estrangulamento dos
materiais ducteis, como é o caso das ligas de aluminio. Enquanto essas altas ampliagdes
(1000x) exibem as ondulagdes, permitiu obter um diametro médio através de uma curva

gaussiana.

O tamanho das microcavidades ndo variou ao comparar o AIEC com a amostra
AINTC, indicando que a incorporacdo de nanotubos de carbono nédo influenciou nas

ondulagdes, mas quando as particulas de aco inoxidavel foram adicionadas o tamanho
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diminuiu significativamente nas trés amostras. Para amostras de 1% em peso de a¢o 304LSS,
o0 tamanho das ondulagdes, em ambas as amostras, foi quase o mesmo (~ 5,6 pum), enquanto
com 2% em peso de 304LSS a reducdo foi mais notoria (~ 4,7 um), com uma reducédo de
23% e 35 %, respectivamente. Esses resultados indicaram que o 304LSS teve um efeito

maior sobre o tamanho das microcavidades que os nanotubos de carbono, o que foi

confirmado pelo refinamento dos graos observado nas macroestruturas da Figura 20.

Figura 33 - (a) AI-EC, (b) 0,05% em peso de NTCPM, (c) 1% em peso de pd de 304LSS, (d) 1% em
peso de p6 de 304LSS -0,05% em peso de NTCPM, (e) 2% em peso de NTCPM. % 304LSS em pd-0,1% em
peso NTCPM. Fonte: Autoria propria, 2023.

A Tabela 4 e Figura 34 mostram o limite de resisténcia a tracdo (LRT), microdureza
Vickers (HV), condutividade elétrica (CE) e macrografias das amostras, ja a Tabela 5
apresenta o grafico de perdas e ganhos das propriedades estudadas. A Tabela 6 e Figura 35
apresentam os dados de tamanho de gréos nas amostras. AIEC mostra gréos equiaxiais
grossos, em AINTC comecam a refinar os grdos centrais, sugerindo que a transferéncia de
calor interna foi maior no meio de lingote, como sugere Zhang et al., (2006).

A adicdo de 1% de particulas de 304LSS refinam os grdos significativamente pela
adicdo de elementos de liga. A adi¢do de 0,05% em peso de NTCs refinam ainda mais,
devido ao derivado de alta transferéncia de calor para a inser¢do de NTC, ao passo que 2%
em peso de 304LSS e 0,1% em peso de NTC excedem o limite de absor¢do do aluminio
nesta temperatura decorrente de um crescimento dos grdos e menores propriedades
mecanicas, microestruturais e elétricas (HANIZAM et al., 2019 e KUZ'MIN, KUZ'MINA,
KUZ'MINA, 2019).
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Tabela 4 - Condutividade elétrica, microdureza e LRT das ligas do Grupo | em relagdo ao Al-puro e AI-NTC.

Ui Cond. Elétrica Microdureza LRT

igas

: (% IACS)  Desv. P. (HV) Desv. P. (MPa) Desv. P.
Al-puro 61,08 1,51 42,29 0,98 167,73 0,72
AINTC 67,2 0,39 43,01 1,30 163,16 15
Al-Al 59,08 1,49 44,03 0,62 171,34 2,37
AI-AINTC 67,04 1,21 48,24 0,88 183,27 0,48
Al-2AINTC 63,03 0,28 44,37 1,14 171,34 1,34

Fonte: Autoria propria, 2023.

Tabela 5 — Dados de ganhos (+) e perdas (-) das propriedades das ligas do Grupo I.

Ui Cond. Elétrica Microdureza LRT
igas
Ganhos e Perdas (%) Ganhos/ Perdas (%) Ganhos/ Perdas (%)

Al-puro - -- --

AINTC +10,02 +1,71 -2,72

Al-Al -3,27 +4,11 +2,15
AI-AINTC +9,76 + 14,08 +9,27
Al-2AINTC +3,19 +4,91 +2,15

Fonte: Autoria propria, 2023.
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Figura 34 - Microdureza, condutividade elétrica, LRT e macrografias das ligas do Grupo V em relagao
as ligas de referéncia. Fonte: Autoria propria, 2023.
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Tabela 6 — Tamanho de gréos das amostras do Grupo I.

Ligas Tamanho de gréo (mm) Desv. Padréo
Al-puro 2,47 0,6932
AINTC 0,71 0,0765
AlAI 0,31 0,0591
AIAIINTC 0,30 0,0318
AIAI2NTC 1,36 0,3405

Fonte: Autoria prépria, 2023.
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Figura 35 — Grafico de tamanho de gréos das amostras do Grupo |. Fonte: Autoria propria, 2023.

O Al-puro tem o comportamento conhecido de todas as suas propriedades, que é
apresentado na Figura 34, por isso € utilizado como liga base, enquanto a incorporacao de
0,05% em peso de NTC diminui seu desempenho em LRT, associado aos aglomerados de
NTC, atuando como concentracdes de tensdes, e reduzindo sua tenacidade. Pela baixa
densidade do NTC, ele pode ter flutuado e subido a superficie principalmente, permanecendo
apenas uma pequena quantidade na matriz. No entanto, a CE aumentou em torno de 10%
quando comparado com o Al-puro, indicando mudancas nas propriedades da matriz de Al,
como mostra Ujah et al. (2019) que demostrou aumento da condutividade elétrica com teores
de nanotubo de carbono na matriz de aluminio.

Com 1% em peso de particulas de 304LSS em pdé o LRT aumenta ligeiramente,
devido as tensdes residuais decorrentes dos elementos de liga para a matriz, reduzindo a
deformacéo e a CE (~ 5%). A amostra AILAINTC teve um melhor comportamento em todas
as suas propriedades (LRT, deformacéo, tenacidade, microdureza e CE), quase 10% em cada

uma. Com o tratamento quimico 0s nanotubos de carbono mostraram boa sua capacidade de
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fixacdo com o p6 do 304LSS, unindo de forma eficaz dentro da matriz de aluminio os
elementos de liga do ago 304LSS, mantendo seu efeito de reforco.

Com maiores quantidades de 304LSS e nanotubos, o reforco fica comprometido, as
propriedades diminuindo em comparagéo com a amostra AILAINTC, mas ja acima do AIEC.
Altas quantidades de pd de particulas 304LSS podem ndo ter derretido no processo de
fundicdo do aluminio, devido a baixa temperatura e baixo tempo a que o p6 foi submetido.

E possivel observar no gréafico da Figura 36 a relacdo das propriedades elétricas e
mecanicas para assim selecionar a liga com melhor desempenho, considerando o melhor
desempenho a liga que apresentar maiores propriedades elétricas e mecéanicas. A seta
indicando o melhor desempenho no gréfico das ligas que mais se distanciam das origens dos
eixos de condutividade elétrica e LRT, ou seja, as ligas que se aproximarem mais da ponta

da seta apresentam melhores desempenhos na relacdo das propriedades analisadas.
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Figura 36 - Grafico da relacdo de condutividade pelo LRT das amostras do Grupo I, indicando a liga
de melhor desempenho. Fonte: Autoria propria, 2023.

A liga AILAINTC foi a que apresentou os melhores resultados em relacdo as
propriedades avaliadas. Nesse sentido, quando comparada a literatura, a condutividade
elétrica foi superior as ligas comerciais Al6201 antes e ap0s o tratamento térmico T81
(48,9% IACS, 50,6% IACS), na condicdo de fio com 3,00 mm de didmetro, mas o LRT foi
inferior a obtida na literatura tanto na condicdo anterior quanto posterior ao T81 (261,7 MPa
e 275,9 MPa) (KARABAY, 2006).
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4.3 CARACTERIZAGAO DAS LIGAS DO GRUPO 11 (Sl + NTC)

A Figura 37 mostra o esquema do processo de fundicdo e solidificacdo no molde
metalico cilindrico para as ligas com silicio. Os NTCs foram depositados no molde quando
estavam agregados ao po metalico de Si, como descrito nas se¢des 3.2 e 3.4, ou seja, 0
material é depositado no molde junto com o aluminio fundido, como a solidificacdo ocorre
de forma rapida, sem tempo suficiente para 0 NTC se mover para cima no molde, a primeira
parte do metal que foi depositada ao solidificar mantém os nanotubos na parte inferior do

lingote produzido. Da mesma forma que aconteceu com as ligas do Grupo I.

Po6 metalico
Silicio (Si)

Figura 37 — Esquema do processo de solidificagdo do aluminio com o p6 metélico de Si e NTC, mostrando os
nanotubos de carbono e as particulas de silicio dispersas na matriz ap6s a solidificacdo. Fonte: Autoria
propria, 2023.

Com relacdo a caracterizacdo das ligas do Grupo Il (ligas com silicio + NTC) a
Tabela 7 e Figura 38 mostram o limite de resisténcia a tragdo (LRT), microdureza Vickers
(HV), condutividade elétrica (CE) e a Tabela 8 apresenta o grafico de perdas e ganhos das
propriedades analisadas em relacdo a liga Al-puro. A Figura 34 também apresenta as
macrografias para as amostras das ligas de referéncia e ligas do Grupo II.

Apo0s a aplicacdo do Método das Interceptacdes Lineares, utilizando-se da média
entre 5 linhas por micrografia, foi caracterizado o tamanho de grdo de cada amostra,
resultados apresentados na Tabela 9 e Figura 39 para as amostras do Grupo I1. Onde nota-se
a ocorréncia de refino de grdos, nas ligas com 1% de Si, principalmente ao adicionar-se

nanotubos de carbono na sua estrutura. Ao adicionar 2% de Si observa-se que a estrutura das
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amostras é equiaxial, onde, assim como nas de 1% de Si, a liga com nanotubos de carbono

apresentou maiores refinamentos de gréos em relacéo a liga Al2Si.

Tabela 7 - Condutividade elétrica, microdureza e LRT das ligas do Grupo Il e Al-puro e AI-NTC.

Ui Cond. Elétrica Microdureza LRT
igas
(% IACS) Desv. P. (HV) Desv. P. (MPa) Desv. P.
Al-puro 61,08 1,51 42,29 0,98 167,73 0,72
AINTC 67,2 0,39 43,01 1,3 163,16 1,5
Al1Si 60,55 0,73 43,06 1,8 205,15 2,88
Al2Si 57,84 0,00349 44,49 2,70 228,74 5,84
AlI1SINTC 61,51 0,4 42,68 2,53 198,35 0,82
AlI2SINTC 61,05 0,004 47,93 2,37 235,05 1,95
Fonte: Autoria prépria, 2023.
Tabela 8 — Dados de ganhos (+) e perdas (-) das propriedades das ligas do Grupo IlI.
Ui Cond. Elétrica Microdureza LRT
igas
Ganhos/ Perdas (%) Ganhos/ Perdas (%) Ganhos/ Perdas (%)
Al-puro -- -- --
AINTC + 10,02 +1,70 -2,72
Al1Si -0,87 +1,82 + 22,31
Al2Si -5,30 +5,20 + 36,37
AlI1SINTC + 0,70 + 0,92 + 18,26
AlI2SINTC -0,05 + 13,34 + 40,14

Fonte: Autoria prépria, 2023.
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Tabela 9 — Tamanho de gréos das amostras do Grupo II.

Ligas Tamanho de grdo (mm) Desv. Padréo
Al-puro 2,47 0,6932
AINTC 0,71 0,0765
Al1Si 0,48 0,0355
AI1SINTC 0,19 0,0349
Al2Si 1,77 0,2146
AI2SINTC 1,205448 0,2299

Fonte: Autoria propria, 2023.
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Figura 39 — Grafico de tamanho de grédos das amostras do Grupo Il. Fonte: Autoria prépria, 2023.

Em relacdo as propriedades elétricas e mecanicas, pelo grafico da Figura 34 nota-se
que em relacgdo as ligas de referéncia ao se adicionar teores de Si ocorreram decréscimos nas
propriedades elétricas com perdas de até 5% para a liga com 2% de silicio, mas apenas 0,05%
para a liga AI2SINTC. Contudo, observou-se ganhos de propriedades mecanicas nas ligas
com NTCs, tendo a liga AI2SINTC ganhos que chegaram a faixa de 40% para o LRT. Ou
seja, ao adicionar nanotubos de carbono a condutividade elétricas das ligas voltaram ao

mesmo patamar do Al-puro com LRT na faixa das ligas de Al com Si.

Ao aumentar a quantidade de NTCs na liga ocorreu 0 aumento das propriedades
mecénicas, de microdureza e LRT, que estd de acordo com Carvalho et al. (2016) quando
diz que quanto maior o teor de NTC na matriz Al-Si, maior a ocorréncia de aglomerados,
consequentemente mente sdo gerados efeitos as propriedades mecéanicas. Como sugere
Nascimento (2015) o aumento da concentracdo de nanotubos de carbono aumenta a dureza
dos materiais estudados. Essa diferenca de dureza ndo é observada na mesma propor¢ao
quando se trata de LRT ao comparar as ligas com e sem NTCs, isso pode ser devido a
maiores durezas na superficie da liga quando utilizado nanotubos de carbono, esse
comportamento foi observado por Nascimento (2015), onde notou-se que ocorre transporte
de NTC para essas regides mais afastadas que possibilita projetar ligas de aluminio por fuséo

e solidificacdo com superficies superiores mais resistentes.

A Figura 40 apresenta o grafico de tensdo x deformagéo das ligas do Grupo Il em

relacdo as ligas Al-puro e AI-NTC, onde nota-se que em relagéo as caracteristicas mecanicas
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e insercdo de Si e NTC nas ligas provocou mudancas significativas na curva tensdo X

deformacédo. Na Figura 41 é apresentado a razdo dos dimples das ligas do Grupo 1.
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Figura 40 - Curva Tens8o x Deformacéo das ligas do Grupo Il em relagdo ao Al-puro e AINTC.
Fonte: Autoria prépria, 2023.
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Figura 41 - Grafico de razdo do dimples para as ligas do Grupo Il. Fonte: Autoria Prépria, 2023.

De acordo com o grafico da Figura 40 é possivel notar que com a adicdo de 1% de
silicio as propriedades mecénicas da liga se elevaram, mas ocorreu uma diminui¢do na

deformacéo da liga. Ao adicionar NTC a liga com 1% de Si nota-se ganho na deformacéo,
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0 que sugere que os NTCs aumentam a ductilidade das ligas, mantendo a tensdo no mesmo
patamar da liga AI1Si. J& nas ligas com 2% Si observa-se ganhos de mecénicas e de
deformacéo, sendo a liga com nanotubos de carbono superior nos dois aspectos, 0 que sugere
que no Grupo Il a liga AI2SINTC apresentou maior resisténcia mecanica e ductilidade desse
conjunto de ligas. Essa maior ductilidade é comprovada pelo gréafico da razéo dos dimples
(Figura 41), onde a liga AI2SINTC apresentou a maior razdo dos dimples e
consequentemente maior ductilidade. A Figura 41 comprova que a presenca dos NTCs
melhora a ductilidade das ligas, sendo que a razdo dos dimples esta na faixa de 1,4, resultado
que esta de acordo com a deformacdo real apresentada na Figura 36.

A Figura 42 apresenta as fraturas resultantes do ensaio de tragdo com os histogramas

correspondentes para cada liga analisada do Grupo 1.
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Na Figura 42 observa-se com base na curva gaussiana que o maior didmetro médio
das amostras analisadas no Grupo Il é da liga AlI2Si com 3,56 um que estd em concordancia
com a macroestrutura apresentada na Figura 34, ja que as outras 3 amostras apresentaram

macroestrutura mais refinada em relacao a Al2Si.

Na Figura 34 é possivel observar a relacdo das propriedades elétricas e mecénicas
para assim selecionar a liga do Grupo Il que apresentou melhor desempenho, considerando
o melhor desempenho a liga que apresentar maiores propriedades elétricas e mecénicas. A
seta indica a tendencia de melhor desempenho no gréfico, ou seja, as ligas que se
aproximarem mais da ponta da seta apresentam melhores desempenhos na relacdo das

propriedades analisadas.
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Figura 43 - Grafico da relacdo de condutividade pelo LRT das amostras do Grupo I, indicando a liga
de melhor desempenho. Fonte: Autoria propria, 2023.

As ligas com nanotubo de carbono apresentaram resultados que mais se aproximaram
do melhor desempenho. Contudo, foi a liga AI2SINTC que apresentou os melhores

resultados em relagdo as propriedades avaliadas.
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4.4 CARACTERIZACAO DAS LIGAS DO GRUPO Il (Ni + NTC)

A Figura 44 mostra o esquema do processo de fundicdo e solidificacdo no molde
metalico cilindrico para as ligas utilizando pé metalico de Niquel funcionalizados com o0s
nanotubos de carbono. Os NTCs foram depositados no molde quando estavam agregados ao
p6 metalico de Ni, como descrito nas se¢des 3.2 e 3.4, ou seja, 0 material é depositado no
molde junto com o aluminio fundido, assim como descrito nas ligas do Grupo I, ou seja,
como a solidificacdo ocorre de forma rapida, os NTCs ndo tem tempo suficiente para se
moverem para cima no molde, com isso a primeira parte do metal que foi depositada ao
solidificar mantém os nanotubos na parte inferior do lingote produzido permitindo assim

uma dispersdo desejada do reforgo no composito de matriz metélica.

P6 metalico NTC
Niquel (Ni)

Figura 44 — Esquema do processo de solidificagdo do aluminio com o p6 metalico de Ni e NTC, mostrando
0s nanotubos de carbono e as particulas de niquel dispersas na matriz apds a solidificacdo. Fonte: Autoria
propria, 2023.

Ja com relacdo a caracterizacdo das ligas do Grupo 11 (niquel + NTC). A Tabela 10
e Figura 45 apresentam os resultados de condutividade elétrica, LRT e microdureza das ligas
em comparagdo com Al-puro e AI-NTC, onde nota-se ganhos de propriedades mecanicas,
principalmente, de LRT e ganhos de propriedades elétricas das ligas do Grupo 111 em relacdo
ao Al-puro (Tabela 11). Que demonstra um grande potencial da utilizacdo de Ni+NTC em
ligas de aluminio. Além disso, a Figura 45 mostra as macroestruturas das ligas, onde pode-

se, ver em relacdo ao Al-puro, a capacidade de refinamento provocado tanto pelo Ni como
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pelo NTC, com maior equixialidade nos centros das amostras. Na Tabela 12 e Figura 46 séo

apresentados os resultados da medig&o do tamanho de gréos para as amostras do Grupo IlI.

Tabela 10 - Condutividade elétrica, Microdureza e LRT das ligas do Grupo 11l em relagédo ao Al-puro

e AINTC.
Cond. Elétrica Microdureza LRT
Ligas Ganhos/ Ganhos/ Ganhos/
I A(ZOS) Diejsv. Perdas (HV) Dlest. Perdas (MPa) DIest. Perdas
' (%) ' (%) ' (%)

Al-puro 61,08 1,51 - 42,29 0,98 - 167,73 0,72 -
AINTC 67,2 0,39 10,02 43,01 13 1,70 163,16 15 -2,73
AI1Ni 64,14 0,22 501 42,01 094 -0,66 172,15 4,47 2,64
AI2Ni 63,29 0,38 362 46,87 17 10,83 186,47 3,53 11,17
AIININTC 65,68 1,63 7,53 42,1 054 -045 16944 34 1,02
AIRNINTC 66,26 0,42 8,48 46,4 045 9,72 182,16 2,14 8,6

Fonte: Autoria prépria, 2023.

Tabela 11 — Dados de ganhos (+) e perdas (-) das propriedades das ligas do Grupo IlI.

Ligas Cond. Elétrica Microdureza LRT
Ganhos/ Perdas (%) Ganhos/ Perdas (%) Ganhos/ Perdas (%)

Al-puro - - -
AINTC + 10,02 +1,70 -2,73
Al1INi +5,01 -0,66 + 2,64
AI2Ni + 3,62 +10,83 +11,17
AIININTC +7,53 -0,45 +1,02
AI2NINTC + 8,48 +9,72 +8,6

Fonte: Autoria propria, 2023.
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Tabela 12 — Tamanho de gréos das amostras do Grupo IlI.

Ligas Tamanho de gréo (mm) Desv. Padréo
Al-puro 2,47 0,6932
AINTC 0,71 0,0765
AI1Ni 0,90 0,1019
AIININTC 0,22 0,0404
AI2Ni 0,85 0,0751
AI2NINTC 0,80 0,2056

Fonte: Autoria propria, 2023.
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Figura 46 — Grafico de tamanho de gréos das amostras do Grupo Il1. Fonte: Autoria prépria, 2023.

Em relagdo a propriedade elétrica é possivel observar o ganho dessa propriedade na
faixa de 7 a 8% provocado pelo niquel e pelos nanotubos de carbono em relagdo ao Al-puro,
onde foram obtidos os melhores resultados nas ligas com a presenca de NTCs independente
da presenca ou quantidade de teores de Ni. Ja em relacdo as propriedades mecéanicas 0s
resultados mais elevados foram obtidos com o maior teor de niquel utilizado, com ganhos
de microdureza e LRT na faixa de 8 a 9 %. Isso pode ter ocorrido pois o arranjo que Ni e
NTC associado a matriz de aluminio proporciona um reforco para a microestrutura,
conferindo consequentemente uma maior resisténcia mecanica ao material como descreve
Nascimento (2015). Com isso, pode-se concluir que assim como descrito por Billah e Chen
(2019) o arranjo estrutural de Ni e NTC associados a matriz de Al gera excelentes ganhos

em LRT, dureza e em condutividade elétrica.

A Figura 47 mostra o grafico de tensdo x deformacdo das ligas do Grupo IlI
(Ni+NTC) em relagdo as ligas Al-puro e AINTC, onde fica evidente os ganhos de
propriedades mecanicas citados anteriormente. Entretanto, nesse caso, ndo foi observado
diferenca significativa nas deformacg0es obtidas. Na Figura 48 s&o apresentadas as razdes
dos dimples das ligas do Grupo 111, onde percebe-se que ndo ouve uma variagao significativa
da razdo dos dimples das amostras analisadas com Ni, que corrobora o resultado da

deformacéo observado na Figura 47.
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Autoria prdépria, 2023.

Razdao dos Dimples

g T g T g T T T T T
Pure NIC INi INi-NTC 2Ni ININTC

Ligas

Figura 48 - Grafico de razdo do dimples para as ligas do Grupo Il1. Fonte: Autoria Propria, 2023.

A Figura 49 apresentada as fraturas da liga do grupo 111 juntamente com o histograma

correspondente para cada amostra.
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SEM HV: 200 kV.
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Nas analises do tamanho dos dimples pelos histogramas apresentados as curvas
gaussianas mostram que as ligas com nanotubos de carbono apresentaram menor tamanho
das microcavidades, com 2,67 e 2,42 um para as ligas AILNINTC e AI2NINTC,
respectivamente, indicando que a presenca dos NTCs causou refinamento nas estruturas das

ligas.

Na Figura 50 é possivel observar a relacdo das propriedades elétricas e mecanicas
para assim selecionar a liga do Grupo 11 que apresentou melhor desempenho, considerando
o melhor desempenho a liga que apresentar maiores propriedades elétricas e mecanicas. A
seta indica a tendencia de melhor desempenho no grafico.
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Figura 50 - Grafico da relagdo de condutividade pelo LRT das amostras do Grupo |1, indicando a liga
de melhor desempenho. Fonte: Autoria prépria, 2023.

As ligas com nanotubo de carbono apresentaram resultados que mais se aproximaram
do melhor desempenho. A liga mais otimizada foi a liga AI2NINTC que apresentou 0s

melhores resultados em relag&o as propriedades avaliadas.
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4.5 COMPARACAO ENTRE OS GRUPOS I, Il E IlI

Considerando as melhores ligas produzidas com cada Grupo foi possivel montar um
grafico comparativo com relacdo a caracterizacdo das ligas AILAINTC, AI2SINTC
eAlI2NINTC. A Figura 51 apresenta os resultados de condutividade elétrica, LRT e
microdureza das ligas em comparagdo com Al-puro e AINTC, onde nota-se ganhos de
propriedades mecanicas das ligas dos Grupos 1, 11 e 111, ja comparando as ligas dos Grupos
I, Il e I11, nota-se um ganho significativo na liga do Grupo Il com Si e NTC. Com relacéo a
condutividade elétrica os trés compostos nanoestruturados causaram ganhos de mais de 10%
nas ligas produzidas em relacdo a liga Al-puro, com excecdo da liga com Si, que apesar dos
ganhos significativos de propriedade mecénica, demonstrou uma manutencdo das
propriedades elétricas. Esses resultados demonstram o grande potencial da utilizacdo de

compostos nanoestruturados em ligas de aluminio.
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Figura 51 - Microdureza, condutividade elétrica e LRT das ligas AILAINTC, AI2SINTC eAI2NINTC
em relacdo as ligas de referéncia. Fonte: Autoria propria, 2023.

Quando comparamos as melhores ligas de cada grupo, nota-se que em relagdo as
propriedades mecanicas a liga que mais destaca-se é a com Si, principalmente, quando se

olha para o LRT. Ja em relagdo a condutividade elétrica as ligas AIAINTC e AI2NINTC se
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mantiveram em um patamar superior ao do Al-puro, com resultados na mesma faixa da liga
AINTC. Portanto, pode-se dizer que essas ligas tiveram melhores desempenhos quando se
trata de propriedades elétricas. 1sso mostra a viabilidade da utilizagéo das ligas dos 3 grupos

na inddstria de cabos elétricos.

A Figura 52 mostra o gréfico de tensdo x deformacéo da comparacao das ligas dos
Grupos 1, 11 e 111, onde fica evidente que os nanotubos de carbono com Si contribuiram mais
para ganhos de propriedades mecénicas do que 0s outros compostos nanoestruturados. E
possivel observar também que os ganhos de propriedades mecénicas com 0s compostos
nanoestruturados se d&o tanto em resisténcia quanto em capacidade de deformacdo. Com
base nisso, pode-se sugerir que as ligas ficaram mais ddcteis com a inser¢do de compostos

nanoestruturados sem perder a sua resisténcia.
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Figura 52 - Curva Tenséo x Deformacéo das ligas AILAINTC, AI2SINTC eAI2NiNTC em relagéo as
ligas de referéncia. Fonte: Autoria prépria, 2023.

4.6 CARACTERIZACAO DAS LIGAS DO GRUPO IV (SERIE 6XXX — SEM MG)

As ligas do Grupo IV (modificadas da série 6XXX, retirando o elemento Mg e
inserindo o composto nanoestruturado de Ni+NTC) foram caracterizadas em relagdo as

propriedades elétricas e mecénicas. A Tabela 13 e Figura 53 apresentam os resultados de
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condutividade elétrica, microdureza e LRT das ligas do Grupo IV em comparag¢do com Al-
puro e AINTC que sdo as ligas de referéncia e também em relacdo a liga do Grupo Ill com
0 composto nanoestruturado de Ni, onde nota-se ganhos de propriedades mecanicas
significativos das ligas do Grupo 1V em relacéo as ligas de referéncia e também em relacao
a liga do Grupo 11, além disso, é perceptivel que a medida que se insere Ni e Ni+NTC na
base AICFS o ganho nas propriedades mecanicas se torna maior chegando a
aproximadamente 280 MPa de LRT para a liga AICFSINi e proximo de 60 HV de
microdureza na liga AICFSININTC, com ganho de 38% na microdureza e 39% no LRT,
como indicado na Tabela 14. Como esperado, as ligas modificadas da série 6 XXX, apesar
de terem melhores propriedades mecanicas, tem propriedades elétricas inferiores ao Al-puro.

Tabela 13 - Condutividade elétrica, Microdureza e LRT das ligas do Grupo IV em relagdo as ligas de

referéncia.
. Cond. Elétrica Microdureza LRT
Ligas

(% IACS) Desv. P. (HV) Desv. P. (MPa) Desv. P.
Alpuro 61,08 1,51 42,29 0,98 167,73 0,72
AINTC 67,2 0,39 43,01 1,3 163,16 15
AI2NINTC 66,26 0,42 46,4 0,45 182,16 2,14
AICFS-Base 55,87 0,54 51,47 2,38 226,42 2,32
AICFS1Ni 57,85 0,22 52,73 1,95 279,22 6,53794
AICFSININTC 59,95 0,34 58,39 2,72 234,75 1,34

Fonte: Autoria propria, 2023.

Tabela 14 — Dados de ganhos (+) e perdas (-) das propriedades das ligas do Grupo V.

Ligas Cond. Elétrica Microdureza LRT
Ganhos e Perdas (%) Ganhos e Perdas (%)  Ganhos e Perdas (%)

Alpuro - - --
AINTC + 10,02 +1,70 -2,72
AI2NINTC + 8,48 +9,72 + 8,60
AICFS-Base -8,53 +21,71 + 34,99
AICFSINiI -5,29 + 24,69 + 66,47
AICFSININTC -1,85 + 38,07 + 39,96

Fonte: Autoria propria, 2023.
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Figura 53 - Condutividade elétrica, Microdureza e LRT das ligas do Grupo 1V em relagéo as ligas de
referéncia. Fonte: Autoria prépria, 2023.

Quando tratamos das ligas modificadas da série 6 XXX utilizando como base a liga
AICFS-Base percebe-se que ao inserir Ni essa condutividade elétrica aumenta em uma
proporc¢do de 5% e ao inserir Ni+NTC a proporcdo de ganho de condutividade elétrica é de
~10% em relacdo a liga base, chegando proximo a 60% IACS e ficando na faixa de
condutividade elétrica do Al-puro, isso pode ocorrer devido a formacdo de zonas livres de
precipitacdo em torno do contorno de gréao das ligas de Al (LIU et al., 2014). Ou seja, a liga
modificada da série 6XXX com o composto nanoestruturado apresentou condutividade
elétrica semelhante ao Al-puro, mas com propriedades mecanicas muito superiores, com
ganho de microdureza na faixa de 38% e ganho de LRT de aproximadamente 40%.

A Figura 54 mostra o gréafico de tensdo x deformacdo das ligas do Grupo 1V tendo
como referéncia as ligas trabalhadas anteriormente (Al-puro, AI-NTC e Al-2NINTC), onde
fica evidente os ganhos significativos de propriedades mecanicas. Percebe-se que na liga
modificada da série 6XXX com o composto nanoestruturado de Ni+NTC a deformacéo foi
superior, que sugere a contribui¢cdo do composto nanoestruturado para maior ductilidade das
ligas de aluminio. A Figura 55 apresenta o grafico da razdo dos dimples para as ligas do
Grupo IV.
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Figura 54 - Curva Tenséo x Deformagcdo das ligas do Grupo IV em relagéo as ligas de referéncia. Fonte:
Autoria prdpria, 2023.
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O gréfico da Figura 55 comprova pela andlise da razdo dos dimples que a liga
AICFSININTC apresenta maior ductilidade como indicado na curva de tensdo x deformagéo
da Figura 54. A razdo do dimples chegou proximo de 1,7 para a liga AICFSININTC,
resultado bem superior a base AICFS que apresentou a razdo dos dimples de
aproximadamente 1,1, que mostra que as microcavidades sofreram pouca deformacdo antes

do rompimento.

4.7 CARACTERIZACAO DAS LIGAS DO GRUPO V (SERIE 6XXX — NTC)

Ao trabalhar com teores de ligas da série 6XXX inserindo 0 NTC juntamente com o
Si nanoestruturado obteve-se a liga AICFMO,7SINTC. A liga foi caracterizada em relagdo
as propriedades elétricas e mecanicas. A Tabela 15 e a Figura 56 apresentam os resultados
de condutividade elétrica, microdureza e LRT da liga em comparacdo com as ligas de
referéncia Al-puro e AINTC e também em relacdo a liga do Grupo IV com o composto
nanoestruturado de Si+NTC, onde nota-se ganhos de propriedades mecéanicas significativos
desde a liga AICFMO,7Si com microdureza de 58,96 HV e LRT de 303,99 MPa, resultados
de propriedades mecanicas muito superiores as ligas de referéncia e LRT superior a liga com
melhor resultado do Grupo IV. A Tabela 16 apresenta a analise de ganhos e perdas das ligas

em relagéo ao Al-puro.

Tabela 15 — Cond. elétrica, Microdureza e LRT das ligas do Grupo V em relag&o as ligas de referéncia.

Ligas Cond. Elétrica Microdureza LRT
(% 1ACS)  Desv. P. (HV) Desv. P. (MPa)  Desv. P.
Al-puro 61,08 1,51 42,29 0,98 167,73 0,72
AINTC 67,2 0,39 43,01 1,3 163,16 1,5
AICFSININTC 59,95 0,34 58,39 2,72 234,75 1,34
AICFMO,7Si 54,74 0,63 58,96 4,73 303,99 0,65
AICFMO,7SINTC 57,17 0,23 69,15 4,58 332,59 5,65

Fonte: Autoria prépria, 2023.

Tabela 16 — Dados de ganhos (+) e perdas (-) das propriedades das ligas do Grupo V.
Cond. Elétrica Microdureza LRT

Ligas
Ganhos e Perdas (%) Ganhos e Perdas (%) Ganhos e Perdas (%)
Al-puro -- -- -
AINTC +10,02 +1,70 -2,72
AICFSININTC -1,85 + 38,07 + 39,96
AICFMO,7Si - 10,38 + 39,42 +81,24
AICEMO,7SINTC - 6,40 + 63,51 + 98,29

Fonte: Autoria propria, 2023.
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Figura 56 - Condutividade elétrica, Microdureza e LRT das ligas do Grupo V em relagdo as ligas de
referéncia. Fonte: Autoria propria, 2023.

Na liga do Grupo V com NTCs os resultados tanto de microdureza quanto de LRT
se tornam ainda mais superiores, sendo a microdureza de 69,15 HV e LRT de 332,59 MPa,
ganhos percentuais de 63,5% e 98,3%, respectivamente, em relacdo ao Al-puro. Isso pode
ter sido devido ao melhor arranjo estrutural do composto intermetalico Mg.Si associado ao

nanotubo de carbono.

Ao se tratar da liga AICFMO0,7Si como base percebe-se que ao adicionar nanotubos
de carbono a liga teve ganhos significativos de LRT e microdureza, que esta de acordo com
0 demonstrado por Kondoh et al. (2014), onde o autor mostra que para as ligas 6XXX
reforcadas com o nanotubo de carbono h4 um incremento nas propriedades mecéanicas de

LRT e de microdureza.

Assim como nas ligas do Grupo 1V, as ligas da série 6 XXX, apesar de terem melhores
propriedades mecénicas, tem propriedades elétricas inferiores ao Al-puro, entretanto, a
condutividade elétrica ficou proximo de 55% IACS na liga AICFMO,7Si, o que é uma perda
proporcional inferior ao ganho de resisténcia mecanica. Ja a condutividade elétrica da liga
AICFMO,7SINTC foi de 57,17 % IACS, uma perda de 6,4% em relacdo ao Al-puro, que
caracteriza uma perda pequena quando comparado ao ganho de propriedade mecénica
obtido.
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A liga AICFMO,7Si apresentou a condutividade elétrica de 54,74 % IACS que foi
superada quando inserido NTCs nessa matriz, fazendo com que a liga AICFMO0,7SINTC
apresentasse condutividade elétrica de 57,17 % de 1ACS, esse de propriedades elétricas ao
adicionar-se nanotubos de carbono pode ser atribuido a segregacdo de Mg e Si na interface
CNT e Al que resultou na formacéo de zonas livres de precipitados na regido periférica dos
NTCs, bem como na diminui¢do das concentracdes de Mg e Si na matriz e, portanto, do

espalhamento de elétrons como descrito por Liu et al., (2014).

A Figura 57 mostra o gréfico de tensdo x deformacdo das ligas do Grupo V tendo
como referéncia as ligas trabalhadas anteriormente (Al-puro, AI-NTC e AICFSININTC)
onde fica evidente os ganhos significativos de propriedades mecanicas em relacdo as ligas
de referéncia. A liga AICFMO,7SiNTC obteve valores superiores de resisténcia a tracdo, mas
consequentemente obteve valores inferiores de deformacdo. O que sugere que as tensoes
internas causadas pelo composto nanoestruturado podem ter aumentado significativamente
a um ponto que resultou em uma fragilidade maior da liga, tornando-a menos ductil. A razéo

dos dimples para as ligas do Grupo V sdo apresentadas no grafico da Figura 58.
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Figura 58 - Grafico de razdo do dimples para as ligas do Grupo V com as imagens das microcavidades
para a liga AICFM1SINTC. Fonte: Autoria Propria, 2023.
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A liga AICFMO,7SINTC apresentou a razdo dos dimples menor do que o aluminio
puro, sendo aproximadamente 1,1 para a liga da série 6XXX e acima de 1,2 para o aluminio
puro. Esse resultado ja era esperado em virtude da liga da série 6XXX ja apresentar outros
elementos de liga, resultando em maiores tensdes internas no material e, consequentemente,

apresentando maior resisténcia mecanica do que a liga pura.

4.8 COMPARACAO COM LIGAS COMERCIAIS

A Figura 59 mostra um mapa de propriedade da relacdo de condutividade elétrica
pelo LRT das ligas dos Grupos I, Il e 11l comparacdo com a liga comercial de referéncia da
série IXXX.
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Figura 59 - Grafico da relacdo de condutividade pelo LRT das amostras dos Grupos I, Il e 111,
indicando a tendencia de melhor desempenho. Fonte: Autoria propria, 2023.

O mapa de propriedades da Figura 59 evidencia que as ligas com nanotubos de
carbono e apresentam a tendencia de melhor desempenho que as ligas de referéncia, como o
Al-puro e liga de aluminio comercial Al-1350-EC.

A Figura 60 apresenta a comparagdo das ligas de melhor desempenho de cada

composto nanoestruturado com a liga comercial Al1350-EC. Onde percebe-se que em
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relacdo as caracteristicas elétricas as ligas produzidas mostraram-se superiores a liga
comercial, com excecdo da liga AI2SINTC que ficou na mesma faixa da liga comercial
Al1350-EC.
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Figura 60 - Comparacéo das ligas de cada composto nanoestruturado com a liga comercial Al1350-
EC. Fonte: Autoria prépria, 2023.

Em relacdo a propriedade mecanica a liga comercial esta em uma faixa de LRT que
vai de 160 a 185 MPa, sendo que as ligas produzidas com compostos nanoestruturados
apresentaram LRT na mesma faixa da liga comercial Al1350-EC, com excecdo mais uma
vez da liga AI2SINTC que apresentou superior a liga comercial. Com base nisso pode-se
inferir que as ligas nanoestruturadas AILAINTC e AI2NINTC conseguiram manter
propriedades mecanicas apresentando propriedades elétricas superiores a liga comercial, que
pode ser caracterizado como uma vantagem comercial. Enquanto a liga AI2SINTC
conseguiu manter as propriedades mecanicas na mesma faixa da liga comercial e obteve
LRT superior em uma faixa de 27 a 47%, o que também torna a liga comercialmente viavel
para ser utilizada na industria de cabos elétricos.

A Figura 61 apresenta o grafico de propriedade da relagdo de condutividade elétrica
pelo LRT das ligas dos Grupos 1V e V em comparagdo com a liga comercial de referéncia
da série 6XXX, a liga Al 6201.
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Figura 61 - Gréfico da relacdo de condutividade pelo LRT das amostras dos Grupos IV e V, indicando
a tendencia de melhor desempenho. Fonte: Autoria propria, 2023.

O mapa de propriedades da Figura 34 mostra que as ligas com nanotubos de carbono
e apresentaram tendencia de melhor desempenho que as ligas de referéncia, como o Al-puro
e liga de aluminio comercial da série 6XXX, Al 6201.

Ja a Figura 62 apresenta a comparacdo das ligas de melhor desempenho da série
6XXX de cada composto nanoestruturado com a liga comercial Al Liga 6201. Nota-se que
em relacdo as caracteristicas elétricas as ligas produzidas mostraram-se superiores a liga

comercial.
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Figura 62 - Comparacéo das ligas da série 6XXX nanoestruturadas em relacdo a liga comercial Al
Liga 6201. Fonte: Autoria propria, 2023.

Com relagdo as propriedades mecanicas a liga AICFSININTC se mostrou inferior a
liga comercial, ficando ~50 MPa abaixo da faixa de LRT da liga Al Liga 6201, ja a liga
AICFMO,7SINTC obteve o LRT superior a faixa da liga comercial, se mostrando muito
promissora para utilizagdo em cabos elétricos. Além de propriedades mecénicas superiores,
a liga também apresentou propriedades elétricas que se destacam quando comparada a liga
comercial da série 6XXX.

Com base nessas informacfes pode-se afirmar que a liga AICFM1SINTC é viavel
para ser utilizada comercialmente na indlstria de cabos elétricos por apresentar as
propriedades elétricas e mecanicas, que sdo desejadas na aplicacdo, superiores a liga
comercial e por ser fabricada pelo método de fundicao convencional sem que seja necessario
alterar as matrizes de producéo de ligas de aluminio convencionais, sem utilizar técnicas
complexas e consequentemente sem acréscimo no custo de producdo, como sugerido por
Simdes et al., (2014).
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CAPITULO 5

5 CONCLUSOES

Este trabalho apresentou um novo processo de fabricagdo de uma liga de aluminio

nanoestruturada com maiores propriedades mecéanicas e condutoras elétricas.

Em relacdo a caracterizacdo do composto nanoestruturado de (304LSS+NTC) as
paredes externas tiveram uma diferenca maior (26 cm™ contra 11 cm™ da parede interna)
sugerindo uma grande interacdo com a matriz metalica (MM), que pode produzir uma
ligacdo entre as nanoparticulas de carbono e as particulas dos pds-metélicos, analise que

pode ser comprovada analisando o espectro de 2* ordem da banda G’.

O composto nanoestruturado foi adicionado ao Al por meio de fundicdo tradicional
molde metalico cilindrico, como foi realizado o tratamento quimico fazendo a ligacéo dos
nanotubos de carbono com os p6s-metélicos, o reforgo tendeu a se dispersar na matriz, ao
realizar a fundicéo, tendendo a permanecer disperso no molde, gerando o melhor mecanismo

de reforco com desempenho superior as ligas convencionais.

Nas ligas do Grupo I, com ago 304LSS, a melhor liga de aluminio foi a combinagao
de 1% em peso de particulas de aco inoxidavel e 0,05% em peso de NTCPM, demonstrando
10% de incremento em todas as suas propriedades. O desempenho mecénico se deve ao po
304LSS e ao condutor elétrico ao NTC. A fixacdo entre a matriz do p6 304LSS e 0 NTCPM,
derivado do tratamento quimico, é fundamental para incorporar com sucesso as

nanoparticulas na matriz de aluminio.

As ligas do Grupo Il com o composto nanoestruturado de Si e NTC apresentaram
condutividade elétrica na mesma faixa do Al-puro, sendo que a liga AI2SINTC apresentou
ganhos de LRT na faixa de 40% em relacdo ao Al-puro. J& o composto nanoestruturado de
Ni+NTC, demonstrou um grande potencial de utilizacdo em ligas de aluminio, sendo
superior ao Al-puro tanto em relacao as caracteristicas mecéanicas (ganho de 8,6% em LRT
e 9,7% em microdureza) quanto elétricas (ganhos de 8,5% na condutividade elétrica),

guando utilizado em um teor de 2%.

A liga Grupo IV com o composto nanoestruturado de Ni+NTC apresentou
condutividade eletrica semelhante ao Al-puro, mas com propriedades mecanicas muito

superiores. A liga da série 6 XXX com NTC (Grupo V), apesar de ter propriedades mecanicas
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muito superiores, ganhos de 98% em relacdo ao Al-puro, apresentou propriedades elétricas
inferiores, com perdas de 6,4% em relacdo ao Al-puro. Entretanto, deve-se levar em

consideracdo que proporcionalmente 0s ganhos se mostraram bastante superiores.

Quando se trata da comparacdo das ligas nanoestruturadas em relacdo a ligas
comerciais, as ligas nanoestruturadas produzidas conseguiram mostrar a combinagdo de
propriedades mecénicas e elétricas superiores as ligas comerciais, tanto com relagéo a série
1XXX como em relacdo a ligas comerciais da série 6XXX. O que demonstra o potencial da
utilizacdo das ligas de aluminio refor¢cadas com compostos nanoestruturados na industria de

cabos elétricos.

A liga AICFMO,7SINTC se destacou entre todas as ligas estudadas, para aplicagdes
que requerem maior resisténcia mecanica, apresentando propriedades elétricas e mecanicas
superiores a liga comercial sendo produzida por fundi¢do convencional. J& para aplicacdes
que necessitam de maior condutividade elétrica, com pouca exigéncia mecénica, a liga

AIAINTC é mais recomendada.

5.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Desenvolver técnicas de preparacdo do compdsito de matriz metalica para realizacao

da espectroscopia raman no sélido para avaliar a formacéo de carbetos de aluminio.

e Analisar as amostras por meio de microscopia eletrénica de transmissao, para obter

informag6es mais profundas do compdsito nanoestruturado.
e  Testar diferentes teores do pé nanoestruturado em ligas comerciais da série 6XXX.
e Testar diferentes teores do pd nanoestruturado em ligas comerciais da série 1XXX

e Variar o teor de nanotubos de carbono com objetivo de encontrar a propor¢do 6tima

de NTCs em relacéo ao pé metalico.

e Realizar a fundicdo em molde unidirecional e medir as varidveis térmicas de

solidificacdo.

e Realizar um estudo de viabilidade comercial do emprego de ligas nanoestruturadas

na industria de cabos elétricos.
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