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RESUMO

A classe dos compdésitos possibilita uma gama maior de propriedades. Assim, foi feita
a soma das singularidades de uma liga de Al-Si eutética e nanotubos de carbono de
paredes multiplas, tratada termicamente, a fim de produzir um novo tipo de material
termorresistente. A partir do espectro raman dos nanotubos utilizados, foi visto uma
baixa pureza destes, tendo em vista a apresentacdo de uma razéo Io/lc de 0,94. A
formulacéo Al-1%Si+0,05%NTCPM (TT), mostrou um grande refino de grdos em sua
macroestrutura. Com isso, a dureza foi impactada, apresentando um ganho proximo
a 100% no ensaio de microdureza Vickers. O nanocompd@sito teve a caracteristica
geral de um material ddctil, isso foi comprovado a partir do ensaio de tragcdo e os dados
provenientes deste. As fractografias aprovam a caracteristica ductil, com a presenca
do mecanismo de fratura por microcavidades (Dimples), uma superficie de fratura com
bastante deformacdo e uma diferenca de quase 25% do tamanho da superficie de
fratura. O teste de termorresistividade relacionou dados de resisténcia mecénica e
condutividade elétrica, comprovando que o Nanocompdsito ndo € um material

termorresistente.

Palavras—chave: Ligas de Aluminio. Nanotubos de Carbono. Propriedades

Mecanicas.



ABSTRACT

The class of composites allows a wider range of properties. Thus, the sum of the
singularities of a eutectic Al-Si alloy and multi-walled carbon nanotubes, thermally
treated, was made in order to produce a new type of heat-resistant material. From the
raman spectrum of the nanotubes used, a low purity of these was seen, in view of the
presentation of an ID/IG ratio of 0.94. The formulation Al-1%Si+0.05%NTCPM (TT),
showed a great grain refinement in its macrostructure. As a result, the hardness was
impacted, showing a gain close to 100% in the Vickers microhardness test. The
nanocomposite had the general characteristic of a ductile material, this was proven
from the tensile test and the data derived from it. The fractographs approve the ductile
characteristic, with the presence of the fracture mechanism by microcavities (Dimples),
a fracture surface with a lot of deformation and a difference of almost 25% in the size
of the fracture surface. The thermoresistivity test related mechanical resistance and
electrical conductivity data, proving that the Nanocomposite is not a thermoresistant

material.

Keywords: Aluminum Alloys. Carbon Nanotubes. Mechanical Properties.
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1 INTRODUCAO

O avanco do conhecimento tecnolédgico diante da engenharia de materiais é
constante. A busca por um material resistente e leve, é de suma importancia para a
otimizacao de qualquer servico ou funcéo, diante da forma de aplicacdo desse novo
material.

Um exemplo desses materiais diferenciados séo os alotropos do carbono, uma
descoberta relativamente nova, s&o estruturas muito mais leves, resistentes e sua
aplicacao mais vasta. Segundo Rodrigues, F. A., (2015), o uso em matrizes metalicas
tornou-se cada vez mais frequente nas inddstrias automotiva e aeroespacial, devido
ao seu elevado modulo especifico, forca e estabilidade térmica, como € o caso dos
Nanotubos de Carbono (NTC).

As matrizes metalicas de aluminio e silicio, possuem caracteristicas impares,
tendo em vista que o Silicio agrega maior fluidez do aluminio liquido, propicia a
reducado da contracéo de solidificacdo durante o resfriamento, reduz a porosidade nas
pecas fundidas e o coeficiente de expansao térmico e melhora a soldabilidade
(SANTOS, 2017).

No presente trabalho, produziu e caracterizou-se um Nanocompdsito com
matriz de Al-Si com NTCPM (nanotubos de paredes mudltiplas), para uso como cabos
de transmissdo de energia. Os nanotubos foram analisados por Espectroscopia
Raman, para afericdo de sua qualidade. Em seguida, o material foi submetido ao
Ensaio de Tracdo, e sua fratura foi analisada por Microscopia Eletrénica de Varredura
(MEV). A caracterizacdo seguiu com analise de Macroestrutura, Condutividade
Elétrica, Microdureza e os dados obtidos foram tratados com auxilio de softwares de

analises graficas e processamento de imagens.
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2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo Geral

Produzir um nanocompasito de matriz metalica de aluminio, silicio e nanotubos
de carbono, assim como, caracterizar este diante de suas qualidades mecanicas,
estruturais e elétricas, para potencial uso na industria de cabos de transmissdo para
energia elétrica.

2.2 Objetivos Especificos

Obter caracteristicas iniciais dos NTC;

Obter a macroestrutura das formulacoes;

Obter condutividade elétrica;

Analisar a microestrutura, obtendo caracteristicas mecanicas como;

o Microdureza;
o Tenséo e deformacéo;
o Fraturas;

Analisar o material diante do teste de termorresistividade.
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3 REVISAO DE LITERATURA

3.1 Aluminio e Suas Ligas

O aluminio possui massa especifica relativamente baixa, condutividade elétrica
e térmica elevadas, e resisténcia a corrosdo em atmosfera ambiente (CALLISTER JR;
RETHWISCH, 2016). Um material Ideal para uso em transmissao e distribuicdo de
energia elétrica, com menor de perda nas redes condutoras (ABAL, 2012).

Possui um aspecto cinza prateado e fosco, devido a fina camada de 6xidos que
se formam rapidamente quando exposto ao ar. Esse Oxido € ndo reativo e muito
aderente e protege o aluminio de corrosdo (PRAZERES, 2016).

As ligas de aluminio sdo conformadas com facilidade em virtude das suas
elevadas ductilidades, isso fica evidente através das finas folhas de papel-aluminio
nas quais o material relativamente puro pode ser laminado (RODRIGUES, F. A,
2015). Segundo a Associacdo Brasileira do Aluminio (ABAL, 2016), o aluminio
comercialmente puro possui forca a tracdo préxima de 90 MPa, tendo sua aplicacéo
como material estrutural limitada.

A resisténcia mecanica do aluminio pode ser aumentada através de
deformacédo plastica a frio e mediante a formacédo de ligas; entretanto, ambos o0s
processos tendem a diminuir a resisténcia a corrosao (CALLISTER JR, 2002). Através
dessas combinacdes, é permitido atingir qualidades tecnoldgicas ajustaveis de acordo
com a aplicacédo do produto.

Segundo Abal (2016), o emprego de cada componente de uma liga de Al se
modifica de acordo com a quantidade de elementos presentes na liga e a sua relacao

com outros elementos, como:

Elementos que conferem a liga sua qualidade essencial (resisténcia
mecéanica, resisténcia a corrosdo, escoamento no preenchimento de moldes
etc.) e elementos que possuem aplicagédo acessoria, tal como o controle de
microestrutura, de impurezas e caracteristicas que prejudicam a produgéo ou
a aplicacdo do produto, os quais precisam ser controlados no seu teor
méaximo. (ABAL, 2016).

A partir da composicdo as ligas de aluminio podem ser divididas em duas
categorias, cada qual com seu préprio sistema de classificagdo: composi¢des para
fundicdo e composicdes para trabalho mecéanico (ABNT NBR 6834, 2006). As
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composicdes para trabalho mecanico, séo classificadas em séries de quatro digitos,

de acordo com o principal elemento adicionado, conforme mostra a Tabela 1.

Tabela 1 - Designacdo numérica para ligas de Aluminio.

Série Principal elemento liga
IXXX Aluminio — Al < 99%
2XXX Cobre — Cu

3XXX Manganés - Mn
4XXX Silicio — Si

5XxxX Magnésio - Mg
BXXX Magnésio/Silicio (Mg/Si)
TXXX Zinco - Zn

XXX Outros elementos

Fonte: Adaptada, ABNT NBR 6834 (2006).

3.1.1Ligas 1xxx

As ligas do grupo 1xxx, aluminio comercialmente puro, com grau de pureza
podendo variar entre 99,00% e 99,99%. Isso € indicado pelos dois ultimos digitos que
correspondem a fracdo decimal apOs a virgula, por exemplo, a liga 1145 tem uma
pureza de 99,45% enquanto a 1200 tem uma pureza de 99%.

Contudo, para as outras ligas, estes digitos tém pouco significado e servem
para identificar diferentes ligas de aluminio na série, entdo, utiliza-se o prefixo X
guando a liga esta num estado experimental do seu desenvolvimento (NASCIMENTO,
2007).

Dentre as propriedades das ligas do grupo 1xxx, destacam-se o encruamento,
grande resisténcia a corrosdo, alta condutibilidade elétrica, baixas propriedades
mecanicas e boa capacidade de conformacédo (OTOMAR, 2010).

Prosseguindo, mais um exemplo é a liga AA 1050, que corresponde a 99,50%
de pureza. Esta, ndo possui elementos de liga, apenas impurezas que devem ser
controladas durante a producéo, como ferro (até 40 %), silicio (até 0,25 %) e outros
elementos como cobre, manganés e magnésio (até 0,05 % cada), as quais ndo devem
exceder um total de 0,50 % (TOTTEN, 2003).
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3.1.2Ligas 4xxx

Por conta das excelentes propriedades de fundigcéo, as ligas de Al - Si sao
constantemente usadas como ligas de fundicao, isto €, para a construcdo de pecas
fundidas, como pistdes para motores de automoveis e avides (SANTOS, 2017).
Porém, também pode ser utilizado em itens trabalhados, como metais de adicdo para
soldagem, também usados na construcdo de pistdes forjados e aplicacbes
arquitetbnicas (BARBOSA, 2014).

As ligas de aluminio e silicio sdo do grupo 4xxx, este grupo possui ligas
tratdveis termicamente com boa condutividade térmica e resisténcia mecanica
moderada quando comparada aos outros grupos (SANTOS, 2017). Segundo Vargel
(2004), o Si auxilia na reducao da contracéo durante a solidificacéo, reduzindo assim

a ocorréncia de porosidades em pecas fundidas.

3.1.2.1 Efeitos do Silicio em ligas de Aluminio

O autor Santos (2017), conta que, o silicio, como principal elemento de liga do
aluminio, aumenta a fluidez do aluminio liquido, reduz a contracéo na solidificacao,
reduz a porosidade nas pecas fundidas e coeficiente de expansao térmica, assim
como melhora a soldabilidade. O material também, possui outros atributos, listados
na Tabela 2.

Tabela 2 - Influéncia do elemento de liga Si, nas propriedades do aluminio.

Permite endurecimento por
envelhecimento (para ligas com
0,3 -0,6% de Mg)

Melhora a Fundibilidade (até 12,6

% de Si — Composicao Eutética)
Silicio o S

Diminui a usinabilidade

Permite a Soldagem (para Ligas

sem Cu)

Melhora a resisténcia a corroséo
(para Ligas sem Cu)
Fonte: Adaptada, Vargel (2004).
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3.2 Solidificacao

O processo de solidificacdo das ligas metélicas envolve essencialmente
fendmenos de nucleacdo e crescimento, redistribuicdo de soluto, fluxo de material e
transferéncia de calor (FERRARINI, 2005). Assim, é notavel que a microestrutura
resultante do processo € dependente da composi¢do da liga e das condi¢cdes de
solidificag&o.

A Solidificacdo pode ser elucidada com um processo onde o controle ferrenho
das variaveis reagentes deste em relacdo as suas duas etapas; Nucleacdo e
Crescimento, com a finalidade de impedir o aparecimento de defeitos na fundicao
(DEGARMO et al, 2011).

Diante de uma visao microscopica, a solidificacdo pode ser conceituada como
um processo de duas etapas sucessivas: a de nucleacdo e a de crescimento, que
resultam na transformacédo da fase liquida para sélida (CAMPOS FILHO, 1978;
GARCIA, 2001).

O primeiro estagio € a nucleacéo, onde ha a juncao de &tomos por mecanismos
difusivos e outros processos de movimentacao, que formam os primeiros nucleos da
nova fase, sendo as mudancas estruturais em uma ou mais estruturas intermediarias
instaveis (MEDEIROS, 2020).

Com os nucleos formados inicia-se 0 segundo estagio, o crescimento sélido do
liguido. Nele o material € transferido por difuséo da fase anterior, para o interior da
nova fase e através do limite da fase atual para a nova, sendo limitado pela cinética
dos atomos com a interface, capilaridade e difusdo de massa e calor (BROPHY, 1964;
GARCIA, 2001).

3.3 Formas Alotrépicas do Carbono

O carbono é um dos elementos de maior abundancia do universo, sendo este
a base para a formacédo de uma variedade de compostos tanto organicos quanto
inorganicos (LIMA; NEVES, 2015). Este, apresenta enorme capacidade de formar

estruturas distintas e complexas (Figura 1).
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Figura 1 - Formas Alotrépicas do Carbono

Fonte: Geim; Novoselov (2007).

Essas formacdes sO sdo possiveis tendo em vista algumas caracteristicas
inerentes a este elemento tais como seus tipos de hibridizacédo (sp, sp?, sp?) que
permitem que o carbono possa organizar de diversas formas estruturais
(GEORGAKILAS, 2015).

3.3.1 Diamante

O alétropo de ocorréncia natural que é muito usado como penetrador em
ensaios de dureza, segundo Matos (2017), consiste em um arranjo tetraédrico de
atomos de carbono covalentemente ligados com uma distancia interatbmica de 1,54
A, apresentando hibridizac&o do tipo sp3.

Gracas a disposicéo estrutural tetraédrica (Figura 2), o diamante € bastante
compacto, possuindo uma alta densidade e considerado a substancia natural de maior
dureza que se conhece, um excelente condutor térmico, isolante elétrico e altamente
inerte (DAVIES, 1994).

Figura 2 - Estrutura cristalina do diamante.

Fonte: Callister Jr (1997).
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O sdlido de rede cristalina do tipo cubica, possui uma faixa proibida de energia
(band gap) de 5,5 eV, sendo, portanto, um isolante (CALLISTER JR; RETHWISCH,
2016).

3.3.2 Grafite

O grafite € um dos al6tropos mais antigos e conhecidos do carbono de tal forma
que suas estruturas moleculares e suas propriedades fisico-quimicas ja sdo bem
fundamentadas (AGUIAR, 2008).

A estrutura lamelar e cristalina do grafite € formada pelo empilhamento de
varias camadas planas, chamadas de folhas de grafeno, onde os atomos de carbono
formam um arranjo semelhante a favos de mel (ZARBIN; ORTHA, 2019), como
mostrado na Figura 3.

Figura 3 - Esquema da estrutura cristalina do grafite.

|2

I\

"%

Fonte: Pires (2009).

Entre as folhas ha uma distancia de 3,354 A, com interacdes do tipo Van der
Waals, condicdo que permite que uma camada de grafeno deslize sobre a outra,
atribuindo uma propriedade lubrificante ao grafite (NASCIMENTO, 2015). Essas folhas
de grafeno, onde atomos de carbono com hibridizacéo sp?, densamente compactados,
estdo ligados no plano a outros trés atomos de carbono com angulos de 120°
(ZARBIN; ORTHA, 2019).

Na sua ocorréncia natural, existem trés formas de grafite comercial que,

segundo Lima e Neves (2015), diferem por tamanho de particulas, pureza e
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contaminantes: grafite flake (cerca de 85% de C); o grafite amorfo (65% a 85% de C),
gue apesar do nome, ndo € amorfo e o grafite veio, ou lump (cerca de 95% de C).

Dentre as aplicagbes industriais, destacam-se 0 uso em ceramicas e materiais
refratarios, pecas e componentes como pastilhas de freios e escovas para motores
elétricos, aditivos em metalurgia, como eletrodos de baterias, lubrificantes, dentre
outras. (ZARBIN; ORTHA, 2019).

3.3.3 Fulereno

Por muito tempo achava — se que o diamante e o grafite eram as Unicas formas
alotropicas do carbono, porém, em 1985, Kroto e colaboradores descobriram uma
nova forma alotropica de carbono, denominada Fulereno (SALVADORI, 2008).

Com isso, ocorreu que, em meio a uma pesquisa objetivada na procura de
formacdes de cadeias de cianopoliinos (KROTO, 1985), foi observado por Kroto e
colaboradores o aparecimento ocasional de moléculas formadas apenas por carbono,

os fulerenos (Figura 4).

Figura 4 - Esquema da estrutura cristalina do Fulereno C60.

Fonte: Cavalcante (2015).

Os fulerenos, juntamente com o0s nanotubos, sdo nanoparticulas
manufaturadas, fabricadas em contraste com as que existem na natureza (DISNER,
2018), que séao formados por conta da estrutura do carbono e seus defeitos
topologicos permitem que camadas de grafite sejam fechadas (DRESSELHAUS et al.,
1995).

Com isso, a hibridizacédo dos &tomos nos fulerenos é do tipo sp?. Ainda assim,
com a formacédo dada pela ligacdo das extremidades das folhas sobre forma esférica
constituindo uma estrutura pseudo sp® (GEIM; NOVOSELOV, 2007).
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Assim, com esta nova descoberta, houve um grande incentivo na pesquisa por
novas estruturas fechadas de carbono, e o avanco ainda maior no ramo da ciéncia

relacionada aos alétropos do carbono.
3.3.4Grafeno

O grafeno € um dos al6tropos do carbono mais conhecidos. Em 2004, foi
isolado por um grupo de investigadores liderado por Andre Geim e Konstatin
Novoselov, que foram posteriormente agraciados com o prémio Nobel da Fisica em
2010. Um material verdadeiramente bidimensional, ou seja, apresenta um unico
atomo de espessura, e possui uma estrutura cristalina hexagonal (Figura 5) onde os
atomos distam entre si 0,142 nm, o que Ihe confere propriedades muito singulares
(NOVOSELOV et al., 2005).

Figura 5 - Representagdo esquemética de uma folha de Grafeno.
‘»

Fonte: Domingues (2013).

Com isso, este efeito faz do grafeno melhor condutor elétrico que o cobre e
melhor condutor térmico que o diamante, mais resistente que a¢o, com a mesma
espessura, mas com uma densidade de apenas 0,77 mg/m?, ndo tem cor e absorve
apenas 2,3% da luz, sendo praticamente transparente (NOVOSELOQV et al., 2005).

Geim e Novoselov (2007) pontuam que, tal aloétropo pode ser visto como
unidade base de alguns dos al6tropos de carbono se enrolado sobre o seu préprio
eixo forma um nanotubo de parede Unica e quando empilhado e unido por liga¢des de
Van der Waals forma a grafite.

Quimicamente inerte extremamente resistente a temperatura, o grafeno possui
alta area superficial, alta transparéncia (ZARBIN; ORTHA, 2019) e devido a

hibridizacdo sp?, cada um dos atomos se encontra ligado a outros 3 atomos de



26

carbono, em um plano 2D, deixando um elétron livre na terceira dimensao
(BHARECH; KUMAR, 2015).

3.3.5 Nanotubos de Carbono

Os nanotubos séo formados a partir do enrolamento de uma ou mais folhas de
grafeno a partir do seu préprio eixo, formando estruturas cilindricas com didmetros
nandémetricos, e comprimentos que variam de micrometros a centimetros. (ZARBIN;
OLIVEIRA, 2013). Com isso, é definido que:

Em um primeiro momento, os nanotubos podem ser separados em dois
grupos: os nanotubos de carbono de paredes simples, no qual uma Unica
folha de grafeno é responsavel pela sua estrutura; e os nanotubos de carbono
de paredes mudltiplas, onde varias folhas de grafeno se enrolam de forma
concéntrica, como um tubo coaxial, separadas entre si por uma distancia
muito parecida com aquela observada entre as folhas de grafeno no grafite
(TERRONES, 2003).

A condutividade térmica dos nanotubos de carbono é uma das mais altas
conhecidas, excedendo bastante a observada para o diamante (ZARBIN; OLIVEIRA,
2013). A estrutura perfeita de um nanotubo apresenta atomos de carbono com
ligacdes incompletas nas extremidades abertas (dangling bondes) sendo, portanto,
pontos de alta reatividade (MASHHADIKARIMI, 2017), como se pode observar na

Figura 6.

Figura 6 - Esquema da estrutura de NTC de parede simples (a) e mdltiplas (b).

Fonte: Hasan; Rubel (2020); Almeida (2013).

Contudo, alguns autores como Wepasnhick et al. (2011), diz que essas

caracteristicas, das paredes laterais que formam liga¢des incompletas, heteroatomos,
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pentagonos e heptagonos na estrutura e carbono com hibridizacdo sp® ligados a
grupos funcionais, sao defeitos.

Com as caracteristicas relatadas, os Nanotubos de Carbono se tornam um
material de potencial impar para aplicagdo em diversos produtos e sistemas, fazendo
dele uma grande chave da Nanociéncia e Nanotecnologia.

Estas qualidades, somadas a uma relacdo estrutura/propriedade inédita,
proporcionou o crescimento do interesse de industrias em geral, a procura de novos

produtos e de substituicdo de componentes ja existentes (ZARBIN; OLIVEIRA, 2013).

3.3.5.1 Propriedades dos Nanotubos de Carbono

Dependendo das propriedades estruturais, eletrénicas, fisicas e quimicas,
Rodrigues, F. A., (2015), diz que, os NTCs podem ser sensiveis ao ambiente, havendo
a necessidade de funcionalizacdo (insercdo de radicais na estrutura por ligacées
covalentes, ndo covalentes ou Van der Walls), aumentando a solubilidade.

Desta forma, SWNTs (Single Walled Nanotubes) podem apresentar
caracteristicas metélicas ou semicondutoras, com diferentes valores de band gap, de
acordo com o diametro e a orientacdo pela qual a folha de grafeno foi enrolada
(ZARBIN; OLIVEIRA, 2013).

Além disso, os nanotubos de carbono ndo sdo frageis e podem ser dobrados
plasticamente, tendo em vista que, as ligacées quimicas C-C em uma camada de
grafeno provavelmente sdo as mais fortes conhecidas na natureza (MAI, 2006).
Portanto, €& esperado que o0s NTCs tenham propriedades mecanicas
excepcionalmente boas, com significante potencial para aplicacbes em materiais
compositos. (NASCIMENTO, 2015).

A primeira tentativa de se determinar o moédulo de Young de um NTCPM foi
realizada por Treacy et al. (1996) que mediu dentro de um microscopio eletrénico de
transmissao a amplitude das vibracdes térmicas de Unico NTC.

Os autores demonstram que estas estruturas possuem um modulo de Young
médio de 1,0 e 1,8 TPa, muito maior do que as fibras de carbono comerciais que
possuem tal valor em torno de 800 GPa (NASCIMENTO, 2015).

Zhu et al. (1998) alcancaram altas tensGes (maiores que 50 GPa) em

temperatura ambiente, usando ondas de choque em NTCPM e identificaram que as
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estruturas ndo quebraram, mas sofreram colapso. Através de demonstracdes tedricas,
Gao (1998) mostrou que as propriedades mecéanicas de NTCs de parede Unicas sdo
dependentes do didmetro, e estimaram modulo de Young tedrico dos NTCs de
aproximadamente 1nm de diametro, na faixa de 0,6 — 0,7 TPa.

3.3.5.2 Nanotubos em Matriz Metalica

O uso de nanocompdsitos de matriz metalica tem se tornado mais recorrente
nas inddstrias automotiva, aeroespacial e aerondutica, devido a caracteristicas
intrinsecas a esta categoria de material.

Estudos revelam tendéncias significativas para a aplicagdo desse novo
material, pelo fato dele possuir alta propriedade mecanica (TREACY et al., 1996).
Rodrigues, F. A., (2015) diz que, a incorporacdo destes ndo parece prejudicar a
tenacidade a fratura de metais que, em certos casos, demonstram uma melhoria na
ductilidade.

A escalada dos precos dos combustiveis fésseis e a necessidade de minimizar
emissdo CO:2 tém aumentado a procura de materiais estruturais mais leves em
indUstrias aeroespacial e automotiva para reducdo do consumo de combustivel
(TJONG, 2009).

Atualmente, nanocompadsitos de NTC e metal podem ser processados por meio
de energia térmica, pulverizando, processando metal liquido para metalurgia do po,
deformacédo plastica severa, processamento por friccdo, deposicédo eletroquimica e
mistura técnicas de nivel molecular (TJONG, 2009).

Porém, ha uma dificuldade de compreensdo da questéo interfacial entre os
nanotubos de carbono e metais que, também, dificultam a dispersdo dos NTC em
matrizes metalicas (RODRIGUES, F. A, 2015).

3.3.5.3 Nanotubos em Matriz Metalica de Aluminio
Os nanotubos conferem ao aluminio significativa resisténcia que pode substituir

elementos de ligas atualmente utilizados, uma vez que, os nanotubos atuardo

absorvendo parte do esforco mecanico aplicado sobre a matriz (DIAS et al., 2016).
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A partir do controle da interface com fortes interacdes NTC - Matriz, geralmente
€ promovido um efeito eficaz de transferéncia de carga (RODRIGUES, F. A., 2015).
Assim, tratamentos de superficie para os NTC e modificacdes de processamento, sdo
utilizados, visando fortes ligagGes interfaciais entre nanotubos e metais.

Outro fator importante, é a selecéo do tipo de nanotubo a ser usado. Em geral,
a utilizacao de nanotubos de carbono como reforcos € preferido e benéfico, para as
propriedades mecanicas, devido a maior resisténcia mecanica das ligacGes sp?
carbono-carbono (RODRIGUES, F. A., 2015). O aumento nas propriedades
mecanicas é atribuido a determinado fortalecimento do NTC, que pode ser fortemente
ligado com a matriz através das fases de carbeto de aluminio (AlsCs) geradas
(HANSANG et al., 2008).

Diversas produc¢des atestam que a introdugéo de NTC em matrizes de diversos
materiais aumenta sua resisténcia (SIMOES et al., 2014; KWON; LEPAROUX, 2012).
Contudo, o uso de NTCPM como refor¢os, em compadsitos podem ndo permitir a forca

méaxima devido a ndo uniforme deformacéo axial no interior dos NTC (TJONG, 2009).

3.4 Espectroscopia Raman em Nanotubos de Carbono

A técnica para caracterizacédo inicial dos nanotubos de carbono escolhida foi a
Espectroscopia Raman, que € uma técnica amplamente empregada na caracterizacdo
de nanotubos e outras formas carbonosas. Todos as formas alotrépicas do carbono,
carbono amorfo, fulerenos, nanotubos de carbono e diamante, sdo ativas no espectro
Raman, sendo a posicao, largura e a intensidade relativa de cada banda modificadas
de acordo com a forma de carbono (LOBO et al., 2005).

Em um espectro raman deste tipo, as intensidades dos picos D e G podem ser
utilizados como um indicador para os niveis de pureza dos nanotubos (RODRIGUES,
F. A., 2015). O método para medi¢cdo da pureza de amostras de carbono, é obtido
pela andlise da razéo de intensidades Io/lc.

Em seguida, as Figuras 7 e 8 apresentam 0s espectros raman materiais com
NTC visualizados nas producdes de Nascimento (2015) e Rodrigues, F. S., (2015)

para comparagao com o espectro e relacao Io/lc obtidas no presente trabalho.
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Figura 7 — Espectro Raman do NTC com 93% de pureza.
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Fonte: Nascimento (2015).

A Figura 7, apresenta o espectro raman de NTC utilizados por Nascimento
(2015), que resultou numa razao Io/lc aproximada de 0,92, assim, mostrando que seus
NTC possuem baixa pureza, diminuindo o valor agregado do material, mas né&o
descartando uma gama de aplicacbes relacionadas a nanotubos de baixa pureza
(ALVES, 2012).

A Figura 8, apresenta o0 espectro raman de NTC funcionalizados com
poliaminobenzeno sulfénico, mostrando as mesmas bandas encontradas no presente
trabalho.

Figura 8 — Espectro Raman do NTC funcionalizado com o copolimero acido poliaminobenzeno

sulfénico.
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Fonte: Rodrigues, F. S., (2015).
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Como é visto, na Figura 8 foi possivel identificar exatamente as 4 bandas
caracteristicas de estruturas de carbono. Rodrigues, F. S., (2015), atestou espectros
semelhantes com outras formulacbes de materiais somados com NTC e que
apresentaram a mesma configuragéo de bandas

3.5 Tratamentos Térmicos

O método mais comum de se alterar as propriedades e microestruturas € o
tratamento térmico que, segundo Reinke (2017), pode ser definido como sendo
qualquer operacao de aquecimento ou esfriamento que tém o propdsito de alterar as
propriedades mecanicas, a estrutura metallrgica ou o estado de tensao residual.

Quando o tratamento é aplicado para ligas de aluminio, deve-se a principio
diferenciar as ligas termicamente trataveis, ou seja, que podem endurecer por meio
de tratamento térmico de solubilizacdo e envelhecimento (2XXX, 6XXX, 7XXX e a
maioria da série 8XXX), do qual o aumento de dureza so é possivel, mediante trabalho
mecanico e seguido de encruamento (1XXX, 3XXX, 4XXX e 5XXX) (ASM, 1991).

Alguns tipos de tratamentos sdo: Envelhecimento artificial onde é possivel
atingir durezas elevadas para um determinado tempo de tratamento, o qual o
crescimento excessivo dos precipitados e a consequente perda de coeréncia deles
com a matriz leva a queda de dureza denominada superenvelhecimento.

Por conseguinte, tem -se: O Envelhecimento natural que € usado para indicar
0S processos de precipitacdo que ocorrem com a manutencdo da liga a temperatura
ambiente. Este, € muito mais lento e com niveis de dureza resultante bem mais baixos

do que os comumente apresentados no envelhecimento artificial (ASM, 1990).

3.6 Cabo Termorresistente

Segundo Lima (2014 apud PRAZERES, 2016), o aluminio termorresistente se
configura com a adicao de alguns elementos ligantes ao aluminio puro a fim de elevar
a temperatura de recristalizagdo do material.

De acordo com a ASM International (1998), estes materiais suportam maiores
temperaturas de operacdo com menor dilatacéo linear, assim, mantendo a maior parte

dos fundamentos de projeto originais.
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Para Régis Junior (1999), os cabos de Aluminio termorresistente sao:

Os cabos fabricados com essa liga apresentam caracteristicas de
recozimento e fluéncia em alta temperatura significativamente superiores em
relacdo ao aluminio 1350 (aluminio comercialmente puro). Devido a essas
caracteristicas, um condutor 32 com Al termorresistente pode ser utilizado em
regime continuo de trabalho em temperaturas de até 150°C sem que haja
deterioracdo das caracteristicas mecanicas, tais como: tracao, alongamento
e dureza, ja para condutores de aluminio 1350 a temperatura maxima
recomendavel para regime continuo de trabalho esta em torno de 90°C.
Cavassin (2011) diz que, as vantagens da utiliza¢ao de cabos termorresistentes
na recapacitacao das linhas de transmissao sao:
e Baixo custo de implantacéo;
e Baixo custo das perdas em funcéo do regime de trabalho;
e Reducao consideravel no impacto ambiental;
e Ndo aumento dos esfor¢cos nas estruturas.
Com isso, a busca por novas ligas de aluminio termorresistente se torna
promissora, tendo em vista as 6timas qualidades disponiveis diante de variadas

formulacdes de ligas possiveis.
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4 MATERIAIS E METODOS

As ligas desenvolvidas para esse estudo tém por objetivo a fabricacdo de fios
e cabos para transmissao e distribuicdo de energia elétrica. No desenvolvimento deste
trabalho foram utilizados diversos materiais e métodos de ensaio, 0s quais S&o

descritos nesta secéao (Figura 9).

Figura 9 - Fluxograma de ensaios e testes.
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Fonte: Autor (2023).

4.1 Preparo de Materiais

Os materiais utilizados para a elaboracao deste trabalho foram Aluminio, P6 de
Silicio e Nanotubos de Carbono do tipo Paredes Mdltiplas (NTCPM ou MWCNT),
caracterizados pelo grupo de pesquisa “Materiais Nano e Microestruturados da
Amazénia” (MNMA- UFPA) e cedidos ao Grupo de pesquisa em materiais (GPEMAT
- UFPA).

Para fabricar o material analisado nesse trabalho, usou — se aluminio
comercialmente puro, de um lingote, mostrado na Figura 11, doado pela empresa
“Alubar cabos S. A.”, localizada na cidade de Barcarena — PA. O lingote teve sua
pureza de 99,73 % (Figura 10) atestada na propria empresa, através de

caracterizacdo quimica feita em um espectrometro de massa, que se encontra
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conectado a um computador e através de software adequado, fornece a composicéo

quimica do material.

Figura 10 — Usinagem do lingote de Al.

Fonte: Autor (2023).

O Silicio passou por moagem com auxilio de almofariz e pistilo, posteriormente
foi peneirado e o produto foi o po de silicio, passante da peneira de 100 mesh da série
Tyler (150 pm).

Primeiramente feitas duas matrizes de Aluminio-Silicio. As duas ligas foram
fundidas com 1 % de p6 de Silicio (2,0 g) e em seguida, em uma das matrizes, foi
adicionado 0,05 % de NTCPM em peso (0,1 g), o restante da composicao foi a matriz

de Aluminio (200 g). Os materiais estdo dispostos na Tabela 3.

Tabela 3 — Ligas trabalhadas.

Ordem Material
1 Al-1%Si
2 Al-1%Si+0,05%NTC

Fonte: Autor (2023).

Figura 11 — Pesagem dos componetes.

Fonte: Autor (2023).
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4.2 Funcionalizacao

Primeiramente foi realizado o tratamento de funcionalizacdo dos nanotubos
com o objetivo de se quebrar algumas paredes dos NTCPM, assim, inserindo radicais
na estrutura e possibilitando maior solubilidade. Com isso, a partir de uma mistura
com 13 ml de &lcool isopropilico e NTCPM, em um becker, foi feita a desaglomeracéo
dos nanotubos por 10 minutos em um equipamento de ultrassom (Figura 12a).

Em seguida, foi adicionado o p6 de Silicio com 5 ml peroxido de hidrogénio,
gue foram novamente submetidos a 10 minutos de ultrassom, todo o processo foi
realizado em uma temperatura maxima de 4 °C. Por fim, foi realizada a secagem em
estufa, a 130 °C por 30 minutos aproximadamente como mostra a Figura 12b.

Figura 12 — Funcionalizacdo (a); Secagem em estufa (b).

Fonte: Autor (2023).

4.3 Espectroscopia raman

O método aplicado para analise inicial dos nanotubos de carbono foi a
espectroscopia Raman, a fim de verificar o comportamento vibracional destes. O
espectrdbmetro 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),
30 comprimentos de onda do laser de 514 nm (verde), tempo de uma acumulagao
igual a 100 segundos, sendo 4 acumulagbes para cada espectro obtido sendo
superpostos no préprio programa computacional do equipamento. Os espectros foram

tratados por meio do software de analises gréaficas OriginPro 8.5.
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4.4 Fundicéo e solidificacéo

Para o inicio do processo de fundicdo, um cadinho e um molde do tipo coquilha
sendo lixados e revestidos com uma fina camada de solugdo de caulim, a fim de
facilitar o processo de vazamento e desmoldagem, respectivamente. Assim, o cadinho
foi levado ao forno para aquecimento a 250 °C, para que haja a remocéo de umidade
interna.

Adicionou-se ao cadinho o aluminio a ser fundido que posteriormente foi levado
ao forno da marca BRASIMET (Figura 13), a 900 °C por 1 hora, temperatura e tempo
suficientes, garantindo fusdo total. Com uma espatula de aco, lixada e revestida com
solucéo de caulim, evitando a contaminac¢ao do banho, foi feita a agitagéo do material
liquido, para homogeneizacdo do banho metalico.

Figura 13 - Forno BRASIMET.
———§

Fonte: Autor (2023).

Na Figura 14 é possivel identificar quais fases podem ser obtidas a partir do
processo de fundicéo e solidificacdo a 900 °C de uma liga Al-1%Si.

Com a faixa de concentracéo e peso de Silicio em estudo é possivel notar que
a faixa de temperatura liquidus fica abaixo de 660,452 °C, também, acima da
composicao eutética que seria de uma liga com até 12,6% de Si segundo Vergel

(2004). Com isso, nota-se gque ao final da solidificacdo a composicao da liga Al-1%Si
€ a-Al+Si, sendo uma liga hipoeutética.
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Figura 14 — Diagrama de fases Al-Si.
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Fonte: Adaptado, Ferrarini (2005).

A sistemética adotada na operacdo de solidificacdo das ligas compreende o
uso do molde tipo coquilha metélica (Figura 15a), que consiste em um cilindro de aco,
com uma cavidade de 220 mm de comprimento e 28 mm de diametro. Assim, o molde
foi, também, pré-aquecido a 250 °C, para a remocao de umidade interna e para que
houvesse preenchimento total deste pelo material liquido.

Por conseguinte, realizado o procedimento de remocé&o de impurezas do banho
metélico, por meio da insercéo de gas argbnio. Por volta de 760 °C os NTCPM e o0 po
de Silicio foram adicionados ao cadinho, envoltos em papel aluminio para que nao
houvesse degradacdo desses componentes. O vazamento foi realizado entre as
temperaturas 700 °C e 720 °C (Figura 15b).

Figura 15 - Molde tipo coquilha cilindrica (a); Vazamento (b).

Fonte: Autor (2023).

O material foi vazado de maneira convencional (Figura 15b), no molde

coquilha, que tem como vantagem, o preenchimento feito por acdo da gravidade,
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economizando tempo e quantidade de material, resultando na peca para usinagem,

em seguida foi feita desmoldagem da peca (Figura 16).

Figura 16 - Peca pés vazamento.

Fonte: Autor (2023).

Subsequentemente a solidificacdo e desmoldagem, das pecas com 28 mm de
didmetro e 220 mm de altura, foi retirada uma secdo de cada para analise

macrografica e microdureza.
4.5 Usinagem e laminagéo

Posteriormente a remocao das ligas solidificadas, foi feita a usinagem da peca
e logo depois a laminacdo. Com diametro de 28 mm e comprimento 220 mm foi feita

a usinagem das pecas para o diametro de 18 mm e altura 120 mm (Figura 17).

Figura 17 - llustracdo representativa da peca laminada.

18 mm

120 mim

Fonte: Autor (2023).

A laminacao, foi realizada por meio de deformacgéo plastica a frio, assim,
proporcionando uma melhora de acabamento superficial das amostras e retardando o
aparecimento de defeitos no processo de Usinagem e, assim, foram obtidos os fios

das formulagoes.
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Os laminadores elétricos duo reversivel da marca MENAC (Figura 18a) que
possuem diferentes seccdes circulares em seus cilindros de laminacdo e foram
utilizados nas pecas até que se atingisse um didametro de 3 mm, para caracterizagdo

dos corpos de prova.

Figura 18 - Laminadores (a); Peca em laminacao (b).

Fonte: Autor (2023).

4.6 Analise macrografica

ApGs o vazamento e solidificacdo, com o auxilio de um arco de serra, foi retirada
uma secc¢ao de cada lingote das ligas. Essas secc¢fes foram preparadas para andlise
macrografica, com isso, foi feita a metalografia, regida pelos padrées técnicos de
metalografia da ASTM (2004).

O processo de metalografia se iniciou com o lixamento com o objetivo de
eliminar riscos e marcas profundas existentes na superficie da peca. O lixamento
seguiu de duas maneiras, a primeira utilizando uma lixadeira e politriz de bancada
(Figura 19), e a outra, de forma manual, umida. O processo se passou com uma
sucessao de lixas, de maior para menor granulometria. As lixas utilizadas foram de
granulacdo 100, 220, 320, 400, 600, 720 e 1000, respectivamente.

Figura 19 - Lixadeira e

politriz de bancada.

_ =

Fonte: Autor (2023).
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Por fim, as pecas tiveram suas superficies submetidas a ataques quimicos, por
15 segundos, com reagente Keller, constituido de 10 ml de acido fluoridrico, 15 ml de
acido cloridrico concentrado, 25 ml de &cido nitrico concentrado, 50 ml de agua
destilada. Com isso, foram revelados os gréos de cada liga para visualizagdo como

mostra a Figura 20.

Figura 20 — Ataque quimico (a); Peca pés ataque quimico (b).

Fonte: Autor (2023).

Posterior ao ataque quimico, as superficies dos corpos de prova séo lavadas
em agua corrente abundante, enxaguadas com alcool isopropilico e secadas com um

secador de ar quente.

4.7 Ensaio de microdureza

Para o ensaio de microdureza, os fios das ligas foram cortados em partes de
pelo menos 10 mm de comprimento e embutidos a frio, em resina poliéster (Figura
16b). Assim, por conseguinte, o ensaio seguiu sendo realizado de acordo com o
regimento normativo da ASTM E384 (ASTM, 2017).

Posteriormente, foi iniciada a metalografia dessas pecgas, com a mesma
sequéncia de lixas mostrada na sec¢édo anterior, porém, foi realizado o polimento com
Silica Coloidal, visando uma superficie com acabamento espelhado, para o ensaio de
microdureza Vickers.

O teste foi realizado em um microdurébmetro com padrdo de dureza Vickers,
modelo HV - 1000B (Figura 21a), nas amostras obtidas do molde coquilha. A Figura
16b apresenta essas amostras embutidas a frio em resina para facilitar o processo de

metalografia.
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Figura 21 - Microdurémetro (a); Representacao ilustrativa da amostra (b).

Fonte: Autor (2023).

Na realizacdo dos ensaios, a carga utilizada para o indentador marcar a
superficie da amostra foi de 50 g durante 15 s. A carga e o tempo foram estipulados
experimentalmente de forma a se obter a melhor leitura das diagonais.

Para o estudo dos valores de microdureza em funcdo da distancia da superficie
ao centro da amostra, foi criado uma metodologia que consiste na aplicagao de 10
indentacOes aleatdrias, com pelo menos 1 mm de raio de distancia de qualquer outra

indentacao.
4.8 Caracterizacao Elétrica
As amostras laminadas até o diametro de 3 mm e 400 mm de comprimento,

foram caracterizadas eletricamente com o auxilio de um multiohmimetro MEGABRAS
(ponte de Kelvin), modelo MPK-2000 (Figura 22).

Figura 22 - Multiohmimetro (a); Ensaio em execucao (b).

Fonte: Autor (2023).

As resisténcias elétricas dos fios foram medidas com a distancia de 400 mm
entre garras e temperatura superior a 10 °C e inferior a 30 °C e corrigida para a

temperatura de 20 °C, como a norma NBR 5118 recomenda. A NBR prescreve o
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meétodo de medicéo da resisténcia elétrica do condutor em corrente continua, para fios
e cabos elétricos.

ApGs a obtencgéo dos resultados, a partir da leitura das resisténcias dos corpos
de provas, buscou — se aferir a condutividade elétrica de cada fio. Para isso, utilizou-

se a equacao fornecida pela norma NBR 6814, mostrada a seguir.

1
1+o<(1:—20)]

Onde:

t = temperatura na qual foi efetuada a medicéo, °C;

Rz = Rt| 1)

Rt =resisténciaa T °C, em Q;

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

a = coeficiente de variacdo 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 Equacéo 2, conforme a norma NBR 6815.
Rv = pc. A (2

Onde:

Rv = resisténcia elétrica do corpo de prova por unidade de comprimento a 20
0
°C, em E;

o . Q.mm?
pc = resistividade volumétrica do corpo de prova a 20 °C, em —

A = &rea da seccdo transversal do corpo de prova, em mm?,

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

comprimento, 1 mm? de secéo transversal a 20 °C, através da férmula:
pCu

o = 2C 3)

pAl
Onde:

¢ = a condutividade elétrica do fio em IACS;

C . L. nN.mm?2
pcu = a resistividade elétrica do cobre em p—

C . L. .. N.mm?2
pal = a resistividade elétrica do aluminio em p—
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4.9 Teste de Termorresistividade

Diante da possibilidade de aplicacdo em redes de transmisséao e distribuicao de
energia elétrica, € necessario enquadrar os fios diante das especificagbes da norma
ASTM B941. Para um cabo ou fio seja qualificado como termorresistente é necessario
gue seja caracterizado por meio de um teste de termorresistividade como descrito em
seguida:

e ASTM B941 — 10: Especifica critérios para enquadrar fios da liga Al-Zr como
termorresistentes em aplicagfes elétricas. O condutor elétrico ndo deve apresentar
perda superior a 10% de seu limite de resisténcia a tracao (LRT) quando submetido a
temperatura de 280 °C por 1lh e resfriado a temperatura ambiente. Além do
comportamento mecanico a norma também possibilita a leitura da termorresistividade
pela resistividade elétrica, onde ap6s a aplicacdo da temperatura o fio ndo deve
exceder 0,02873 Q.mm2/m a 20 °C, ou seja, a sua condutividade elétrica deve ser
igual ou maior a 60% IACS.

Com isso, nos fios das composicdes Al-1%Si e Al-1%Si+NTC, foi realizado um
tratamento térmico de envelhecimento artificial, a 280 °C, por 1h (uma hora), essa
temperatura esta em concordancia com a norma ASTM B941. E importante salientar
gue estes tratamentos térmicos foram realizados apds o processo de laminacdo. Na

Figura 23, é mostrada a realizacdo do procedimento em forno do tipo mufla.

Figura 23 - Fio em tratamento térmico.

Fonte: Autor (2023).
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4.10 Ensaio de tracéo

Apés a realizagdo dos ensaios elétricos, foram preparados corpos de prova
com 200 mm de comprimento para o ensaio de tracdo. Os corpos de prova foram
confeccionados nas dimensdes especificadas pelo padrdo normativo presente nas
NBR 6810 e NBR ISO 6892, respeitando as distancias entre garras de 150 mm e fios
com 3mm de espessura.

Por meio de uma maquina universal de ensaios de tragdo SHIMADZU, modelo
Servopulser, mostrada na Figura 24, acoplada a um microcomputador com sistema

de aquisicdo de dados facilitando a coleta das informacdes.

Figura 24 - Maquina Universal de ensaios (a); Ensaio em execucédo (b).

Fonte: Autor (2023).

4.10.1 Andlise da Fratura

Os fios fraturados, gerados ao fim do ensaio de tragao, foram seccionados com
pelo menos 20 mm de distancia da regido da fratura. Posteriormente, o lado oposto
foi lixado, com intuito de planificar a superficie, possibilitando a peca ficar de pée,
verticalmente.

Ao fim do lixamento, a peca foi imersa em éalcool isopropilico e levada para a
magquina de ultrassom METASOM - 14 (Figura 25), onde passou 10 minutos.
Posteriormente, os corpos de prova foram levados ao Microscopio Eletronico de
Varredura (MEV) (Figura 26).
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Figura 25 - Maquina de ultrassom.

Fonte: Autor (2023).

A Figura 26 apresenta a imagem do microscopio eletrdnico de varredura (MEV)
de propriedade do Museu Paraense Emilio Goeldi, que foi utilizado para a
caracterizagdo microestrutural das fraturas obtidas no ensaio de tragdo. Na
caracterizagao, teve — se o proposito de avaliar 0s aspectos e mecanismos de fratura,
por meio do detector de elétrons secundarios; e os cortes transversais das ligas, por

observacédo através do detector de elétrons retroespalhados.

Figura 26 - Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV).

Fonte: Prazeres (2016).

Posteriormente a obtencdo das micrografias via MEV, as fraturas foram
analisadas por intermédio do uso de softwares, visando a leitura da forma e tamanho

dos dimples existentes nas fraturas.

4.10.1.1 Medic&o do Tamanho dos Dimples

O procedimento de obtencdo do tamanho médio dos Dimples foi realizado
através da norma ASTM E112 de 1996. A norma descreve a determinacdo da
contagem de contornos de graos interceptados por linhas, as quais, nesse caso, seréo

0s perimetros dos graos.
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Todavia, tem — se 0 objetivo de avaliar o comportamento das microcavidades a
partir dessas medicbes, e ndo ha uma norma que conduza totalmente esta
necessidade. Assim, com base em outras producdes, foi realizada uma adaptacao da
norma, com o intuito de efetuar a mensuracao das microcavidades.

Primeiramente, a medicéo dos dimples foi realizada através do método usado
por Souza, L. (2013), que consiste em tracejar duas linhas (d1 e d2) perpendiculares
que tocam as bordas do dimples e realizar a média aritmética simples de seus valores,

assim, obtendo as dimensdes das microcavidades (x), como mostra a equacao 4.

d d
a1 tdy (4)

2
Desse modo, para cada micrografia, foram realizadas vinte e quatro (24)

X =

medicdes e a partir disso foram obtidos calculos de média e desvio padrdo
correspondentes a cada diametro.

Para a contagem e medicdo das microcavidades, utilizou-se o Software de
dominio publico e Open Source (Cédigo aberto) ImageJ (Figura 27), sendo este,
amplamente utilizado para processamento de imagens e contagem de particulas,
sendo extremamente importante no procedimento, permitindo calibracdo através de

escala de ampliacéo obtidas via MEV.

Figura 27 - Esquema de Analise dos Dimples.

Imagel

Image processing & Analisys in Java

Fonte: Autor (2023).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Espectroscopia Raman

Com a espectroscopia Raman ha a possibilidade de classificacdo das multiplas
formas alotropicas do carbono: grafite, nanotubos, ou carbono amorfo. A Figura 28
evidencia o perfil do espectro Raman dos nanotubos trabalhados na obtencdo do
Nanocompdsito de matriz metalica, onde € possivel visualizar a presenca de quatro
bandas: RBM, D, G e G’(2D).

Figura 28 - Espectro Raman dos NTCPM.
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Fonte: Autor (2023).

O primeiro pico, da esquerda para a direita, € o modo vibracional radial (RBM),
106,46 cmL. Este pico é caracteristico dos NTC, ja que nenhum outro material a base
de carbono apresenta esse modo vibracional (RODRIGUES, F. S., 2015). O RBM esta
relacionado com as vibragfes coerentes dos atomos de carbono na direcéo radial do
NTC e é geralmente encontrado na faixa de frequéncia entre 100 cm* e 300 cm*
(JORIO, 2011).

O segundo pico, banda D, que foi localizado em 1345,14 cm™. Essa banda é
comumente visualizada entre 1200 cm™ e 1400 cm™ e é atribuida a presenca de
estruturas desordenadas, como NTCs com estruturas defeituosas ou carbono néo
cristalino (ENDO et al., 2001).
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A banda G, 1582,15 cm?, é resultante dos modos vibracionais tangenciais (TO)
e longitudinais (LO), esta associada a nanotubos perfeitos (DRESSELHAUS, 2005;
SANTOS, 2012).

Para Santos (2012) outra caracteristica dos nanotubos no espectro Raman, é
a banda G’ também conhecida como 2D, por ser uma ressonancia de segunda ordem
da banda D. A banda foi localizada em 2687,94 cm™.

A Tabela 4 mostra os valores das intensidades e deslocamento de cada banda
do espectro raman formado pela amostra de nanotubos, juntamente com a razao entre

as intensidades das bandas D e G.

Tabela 4 — Valores de intensidade e deslocamento das bandas.

Banda Intensidade Deslocamento (cm™)
RBM 219,99 106,46
D 511,76 1345,14
G 543,14 1582,15
G'(2D) 385,55 2687,94
Ip/lc 0,94 -

Fonte: Autor (2023).

A partir da Tabela 4 é observado que o valor da relacédo Io/lc foi de 0,94. Através
dessa relacado é possivel saber a qualidade dos NTC, tendo em vista que quanto maior
a razdo, maior a presenca de impurezas grafiticas ou carbono amorfo.

Com isso, baseado no supracitado, € indicada a veracidade da presenca das
bandas RBM, G, D e G’ (2D) atestando a existéncia da forma estrutural de cristalinos
de carbono em forma de nanotubos de carbono, sendo nanotubos de carbono com

baixa pureza.

5.2 Macroestrutura

As Figuras 29 e 30, mostram as macrografias caracteristicas, obtidas nos
experimentos com as ligas Al-1%Si e Al-1%Si+NTC, solidificadas em molde coquilha,
sem encruamento e tratamento térmico, para analise de suas macroestruturas. Pode
se observar de maneira geral que ha uma predominancia de graos equiaxiais nos dois

lingotes.
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5.2.1Liga Al-1%Si

A partir da visualizagdo da macrografia da liga Al-1%Si, na Figura 29, foi
possivel identificar que no centro da liga Al-1%Si ha a forma¢édo de uma grande zona
com graos sem orientacdo determinada, caracterizando os graos equiaxiais. Nas
bordas ha uma tentativa de crescimento de grdos colunares que parecem ter

impossibilitado o crescimento de grdos coquilhados.

Figura 29 - Macrografia da liga Al-1%Si.

Fonte: Autor (2023).

Os gréaos equiaxiais encontraram condi¢cdes favoraveis para nucleacdo e
crescimento no liquido, a frente da fronteira colunar de crescimento, provocando a
transicdo Colunar/Equiaxial (GARCIA, 2001). Segundo Souza (2005), correntes de
conveccao no interior do molde provocam a quebra de gréos dendriticos alongados,
assim, possibilitando a nucleagéo de novos gréos.

Contudo, nas extremidades da peca, onde houve uma nucleacéo heterdgena,
a partir do contato do metal liquido com as paredes do molde. Para Garcia (2001), a
parede do molde age iniciando a formacao de nucleos em sua superficie, que tendem
a crescer a partir dela. Também, é possivel definir que ndo h& a presenca de graos
coquilhados, porém, podem estar com tamanho suficientemente reduzido
impossibilitando a visualizagcdo em escala macrogréfica.

A diminuicdo dos graos na zona coquilhada, pode ser decorrente do tempo de
solidificacéo, tendo em vista que, os estudos de Garcia (2008), mostram que o maior

tempo de solidificacéo favorece a formacao de graos equiaxiais.
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5.2.2 Liga Al-1%Si+NTC

A macrografia da apresentada na Figura 30, a liga Al-1%Si+NTC mostra uma
configuragdo de tamanho de grdos com um alto refino, como se 0s nanotubos
estivessem agindo como um agente nucleante. Isso pode ser explicado pela hipétese
de Korayem et al., (2009), onde comentam que as particulas em um banho metalico

atuam como agentes nucleantes durante o resfriamento e solidificacao

Figura 30 - Macrografia da liga Al-1%Si+NTC.

Fonte: Autor (2023).

Na liga, além do refinamento dos gréos, foi possivel visualizar uma menor
presenca de gréos do tipo colunar. Estes, apresentam uma configuracdo analoga a
liga de AI-1%Si, estando em uma na regido periférica e com dificuldade de
crescimento, assim, reduzindo a area dos graos coquilhados, tornado impossivel a
visualizacdo em escala macrogréfica.

Além disso, pode se observar uma predominancia de grdos equiaxiais. E
notavel que as condi¢cdes de nucleacdo e crescimento, durante a solidificacdo do
metal liquido, foram tais que o crescimento dos graos € semelhante em todas as
dire¢cbes, assim, formando a grande quantidade de graos equiaxiais.

Dessa maneira, é possivel inferir que o notavel refino apresentado na Figura
30, esta relacionado com a introdugcdo dos nanotubos de carbono, que podem estar

também favorecendo a formacéo de grdos menores do nanocompdésito metalico.
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5.3 Microdureza

Com a realizacdo do ensaio de Microdureza Vickers foi feito o
acompanhamento da evolugéo do material em relacdo a propriedade de dureza, nas
pecas fundidas, Al-1%Si e Al-1%Si+NTC, e nas pecas que passaram por encruamento
e tratamento térmico, Al-1%Si (TT) e Al-1%Si+NTC(TT). A partir dos valores obtidos,

foi confeccionado um grafico (Figura 31), com ajuda do software OriginPro 8.5.

Figura 31 - Gréfico de médias de Microdureza Vickers.
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Fonte: Autor (2023).

A partir da observagdo do Gréfico acima, foi identificado que as médias de
microdureza para as ligas fundidas Al-1%Si e Al-1%Si+NTC foram proximos, sendo
21, 73 HV e 22,07 HV, respectivamente, assim como, suas correspondentes que
passaram por tratamento térmico e encruamento, sendo, 43,06 HV e 42,68 HV.

A peca Al 1%Si apresentou o menor nivel de dureza do ensaio, com um ganho
de 21,33 HV, porém, distante apenas 0,34 HV da liga Al-1%Si+NTC fundida. As pecas
tratadas termicamente e encruadas, Al-1%Si (TT) e Al-1%Si+NTC (TT), também
apresentaram valores de dureza bem préximos, sendo a liga Al-1%Si (TT) o maior
desempenho deste ensaio, mostrando um ganho de dureza de 21,33 HV (98,16%),

enguanto o hanocompaosito obteve 20,61 HV apos o tratamento térmico a 280 °C.
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Diante disso, foi visto que houve um ganho de 93,38% de dureza do
nanocomposito apds o tratamento térmico. Todavia, os dados séo diferentes de outras
producdes. Tendo em vista que, Nascimento (2015), obteve aproximadamente 150%
a mais de dureza, em ligas de Al com 0,7%NTC. O mesmo, apresentou uma variagao
de durezas de 87,18 HV (Al puro) a 189,83 HV (Al-3%Ni+0,7NTC).

5.4 Comparacdo da Condutividade elétrica e LRT

Diante dos resultados de condutividade elétrica dos fios das duas formulacdes,
foram confeccionados graficos que proporcionaram a comparacéao desses dados com
os de limite de resisténcia a tracao (Figura 32 e Figura 33). Com isso, em seguida,
baseadas nesses gréficos, foram produzidas tabelas que apresentam a relacdo entre
os valores de condutividade elétrica e LRT das ligas com a nhorma ASTM B941 - 10,

para fios das ligas obtidas no trabalho.

Figura 32 - Gréfico de médias de Condutividade elétrica.
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Figura 33 - Grafico De médias de Limite de resisténcia a tragéo.
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Fonte: Autor (2023).

Primeiramente, foi identificado que a Condutividade Elétrica e Limite de
resisténcia a tracdo, se apresentaram como grandezas inversamente proporcionais.
Enquanto a formulacdo Al-1%Si possui 60,22 %IACS, o menor valor dentro todos, ao
mesmo tempo, detém o maior LRT obtido nesta producéo, sendo de 205,14 MPa e
liga Al-1%Si+NTC (TT), que apresentou maior nivel de condutividade elétrica, sendo
62,58 %IACS, em contrapartida, possui 0 menor desempenho em limite de resisténcia
a tracao, 166,57 MPa.

Com isso, a proporcionalidade inversa de LRT e Condutividade elétrica, foi
concordante com os ganhos de propriedades em relacdo ao tratamento térmico.
Assim, os maiores valores de condutividade elétrica apresentados no ensaio sdo 0s
das ligas que passaram por tratamento térmico, ou seja, a caracteristica condutora
das formulacdes foi impulsionada com o tratamento dos fios.

As Tabelas 5 e 6 apresentam os resultados dos ensaios de limite de resisténcia
a tracdo relacionando as perdas e condutividade elétrica para a temperatura de

tratamento térmico no teste de termorresistividade nas ligas Al-1%Si e Al-1%Si+NTC.
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Tabela 5 — Relagéo dos valores de LRT (MPa), perda de LRT (%) e condutividade elétrica (%IACS)
da liga Al-1%Si sem e com teste de termorresistividade.

Al-1%Si
Teste de Perda de Cond.
termorresistividade LRT(MPa) Elétrica
LRT (%)
(%IACS)
Sem teste 205,14 - 60,22
Norma ASTM B941 TT 178,18 13.14 62,38

(280°C)

Fonte: Autor (2023).

Na Tabela 5, observa-se, que a condutividade elétrica a liga tratada
termicamente registrou um valor de 62, 38 %IACS, sendo, um ganho de 2,16%IACS.
Segundo Kamizono (2014 apud PRAZERES, 2016) a utilizacao de tratamento térmico
em um material pode recupera-lo, eliminando a concentracdo de discordancias,
melhorando a condutividade elétrica.

Em relacdo a caracteristica mecanica de LRT, que o teste de
termorresistividade apresentou perdas diante da liga apds o tratamento térmico a
280°C. A liga Al-1%Si mostrou uma perda de limite de resisténcia a tragéo de 13,14%.
Assim, a liga ndo é caracterizada como termorresistente, por ter ultrapassado o limite
de 10% de perda de LRT.

Tabela 6 — Relagéo dos valores de LRT (MPa), perda de LRT (%) e condutividade elétrica (%IACS)
da liga Al-1%Si+NTC sem e com teste de termorresistividade.

Al-1%Si+NTC

Teste de Perda de Cond.
termorresistividade LRT(MPa) Elétrica
LRT (%)
(%IACS)
Sem teste 198,35 - 61,51

Norma ASTM B941 TT

(280°C) 166,57 16,02 62,58

Fonte: Autor (2023).

A Tabela 6 mostra que, em relacdo a caracterizagdo elétrica, o tratamento
térmico a 280 °C aumentou a condutividade elétrica da liga Al-1%Si+NTC. A norma
diz que para que um fio seja utilizado para fins de transmisséo elétrica, deve se obter
condutividade elétrica igual ou superior a 60 %IACS.

Por outro lado, a tabela apresenta perdas de limite de resisténcia a tracéo,
maiores da formulacao Al-1%Si. Apos o tratamento térmico a 280 °C a perda foi de
16,02%, superior a 10%, sendo acima do limite aceitavel segundo a norma ASTM

B941 - 10. Assim, a liga Al-1%Si+NTC(TT) ndo é caracterizada como viavel para uso
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na indastria de cabos elétricos, tendo em vista que o material ndo se encontra de

acordo com a norma.

5.5 Efeito dos NTC’s na ductilidade da liga Al-1%Si

Os ensaios de tracdo foram realizados nos corpos de prova até ruptura do
material. Apos o término dos ensaios, a partir dos dados obtidos, foi elaborado um
gréfico de tenséo versus deformacdo com o auxilio do software OriginPro 8.5. As
curvas sdo apresentadas na Figura 34b e relacionadas com as micrografias obtidas

apos ruptura dos fios (Figura 34a).

Figura 34 - Gréfico de tenséo real versus deformacéo real microcavidades das ligas.
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Fonte: Autor (2023).

A partir da visualizagdo da Figura 34, percebe-se que, com a adicdo dos
nanotubos na matriz de aluminio e silicio, houve um aumento no tamanho médio dos

dimples e maior coalescéncia destes. Foi visto também uma maior deformacéao real
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na peca sem os NTC. Assim, € visto que a capacidade de deformacéo da peca foi
reduzida com adicao dos nanotubos de carbono, assim tornando o material mais fragil.

Antes do tratamento térmico, com a adicdo dos NTC, os limites elasticos
permaneceram proximos em relacdo a tensao real, por volta de 170 MPa. Com o
tratamento a 280 °C por 1h, houve uma diminuicdo e distanciamento dos limites
elasticos, entre si, a liga Al-1%Si (TT) com 148,92 MPa e a Al-1%Si+NTC(TT) com
1445 MPa. Com isso, é visto que a adicdo dos nanotubos de carbono a liga Al-1%Si

e tratamento térmico, gera uma diminui¢do caracteristica ductil do material.
5.6 Fratura

Essa sesséo do estudo tem como objetivo principal a anélise das micrografias
da superficie de fratura, enquadrando estas de acordo com o tipo de microestrutura
observada. As fraturas sdo resultantes do ensaio de tracao realizados nos fios de 3
mm de diametro inicial, das ligas Al-1%Si e Al-1%Si+NTC. Estes foram observados
em Microscopio Eletronico de Varredura (MEV).

5.6.1Liga Al-1%Si

Na Figura 35, sdo mostradas as superficies da fratura tipica observadas por
Microscopia Eletrbnica de Varredura (MEV) do corpo de prova da liga Al-1%Si

ensaiado em tracdo observadas em lentes de aumento 70x e 1000x.

Figura 35 - Micrografia da fratura da liga Al-1%Si (70x, 1000x).

"

Fonte: Autor (2023).



57

A Figura 35a mostra superficie de fratura da liga Al-1%Si com poucas trincas
em sua parte externa e medindo 1,62 mm por 1,92 mm. Em seguida, a direita, na
Figura 35b é visto o aumento 1000x, onde foram identificados alguns orificios
profundos formando superficies livres de aparéncia fosca e fibrosa. Por diante, ainda
na Figura 35b foi possivel observar frequente presenca de dimples, caracterizando o
micromecanismo de fratura por coalescéncia de microcavidades, gerados por
deformacéo plastica, qualidade intrinseca de materiais dlcteis.

Em seqguida, a Figura 36 mostra a micrografia com lente de aumento de 2000x,
juntamente com as marcacoes feitas para a medicao dos dimples provenientes do tipo

de micromecanismo de fratura apresentado pelo fio da liga Al-1%Si.

Figura 36 — Medicao dos dimples da liga Al-1%Si (2000x).

Fonte: Autor (2023).

A partir da Figura 36, é possivel se observar os dimples apresentados na fratura
de caracteristica ductil do fio de formulacdo Al-1%Si. Com isso, a medicdo das
microcavidades revelou um tamanho médio de 5,69 um.

As microcavidades da fratura da liga Al-1%Si possuem um formato equiaxial
qgue, segundo Marqgues (2012), é uma caracteristica fortemente influenciada pelo tipo
de carregamento uniaxial que, no caso foi o tipo de forca aplicada anteriormente no

ensaio de tracdo em que material foi submetido.
5.6.2Liga Al-1%Si+NTC

A Figura 37 apresenta as micrografias da liga Al-1%Si+NTC com lentes de

aumento 70x (Figura 37a) e 1000x (Figura 37b). Na Figura 37a é apresentada a
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superficie de fratura, com diametros de 1,64 mm e 1,22 mm. A partir da lente de
aumento 1000x foi possivel visualizar algumas areas com cisalhamento evidente, com
seus planos de escorregamento se formando a partir dos profundos orificios
presentes. Essas caracteristicas, podem ser confundidas com as Marcas de Rio

(Rivers Patterns), apresentadas por fraturas frageis por micromecanismo de clivagem.

Figura 37 - Micrografia da fratura da liga Al-1%Si+NTC (70x, 1000x).

Fonte: Autor (2023).

Contudo, ainda, na fractografia da direita, percebe-se a uma grande quantidade
de orificios que formam superficies livres, caracterizando a predominancia do
micromecanismo de fratura por coalescéncia de microcavidades, ou seja, uma fratura
de caracteristica ductil, que é associada a deformacao plastica, assim, manifestando
a presenca desses dimples (microcavidades).

Os dimples, segundo Janssen et al., (2006), passam a existir a partir da
nucleacdo em descontinuidades ja existentes no material, sendo que as mais
importantes sdo particulas intermetalicas, precipitados e contornos de gréo.

As caracteristicas das microcavidades sao diversas, a medi¢ao destas também
€ de extrema importancia para complementacdo e confirmacdo do mecanismo de

fratura, com isso, foi realizada a medicao dos dimples, como mostra a Figura 38.
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Figura 38 - Medicdo dos dimples da liga Al-1%Si+NTC (2000x).
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A partir da medicao dos dimples, foi obtido o tamanho médio de 8,47 um, sendo
48,68% maiores que os da formulacdo Al-1%Si. Na Figura, foram observados
também, dimples de rasgamento, que sao direcionados as trincas desordenadas da
fratura e podem ter sido causados por defeitos provenientes de processos anteriores.
Os dimples visualizados também apresentaram majoritariamente o formato equiaxial
e com grande quantidade de coalescéncia.

Por fim, lembrando que o material sofreu empescocamento, recorrendo a
Figura 34a, tem-se a visualizacdo da superficie da fratura e suas dimensdes, sendo
24,93% menores que as da liga Al-1%Si, e revelando uma reducéo de quase 47,67%
de sua espessura inicial (3mm), provando que a peca, antes da adicdo dos nanotubos
obteve maior deformacdo plastica, como mostram os dados de tracdo, assim,
validando a diminuicéo da caracteristica ductil da liga com adicdo de NTC.
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6 CONCLUSOES

O Nanocomposito foi obtido com éxito, a partir da fundicdo da matriz de
aluminio e silicio, e a posterior adicdo dos NTCPM. Em seguida, foram
confeccionados os corpos de prova do material para diferentes ensaios.

Observando o espectro Raman, obtido para andlise dos nanotubos de carbono,
foi notada a manifestacdo dos picos caracteristicos RBM, D, G e G’(2D), com uma
relacéo Io/lc validando a presenca de NTC de baixa pureza, segundo a literatura.

ApOos o0 preparo metalografico, a peca foi analisada segundo sua
macroestrutura, mostrando um grande refino dos grédos. Pode-se concluir que, 0s
nanotubos de carbono agiram como inoculantes.

No que se refere ao sentido de resisténcia mecéanica do material obtido, foi
percebido um aumento de 93,38 % de dureza no Nanocompdsito encruado e tratado
termicamente, comparado a peca somente fundida, da mesma formulacéo.

No ensaio de tracdo, o fio do Nanocompdsito tratado termicamente registrou
um LRT de 166,57 MPa, sendo que a liga Al-1%Si (TT) obteve o maior LRT do ensaio,
205,14 MPa. Diante isso, a formulacdo Al-1%Si+NTC também mostrou um LRT de
198,35 MPa perdendo 16,02 % dele apds o tratamento térmico.

Ainda no comportamento mecanico, decorrente do ensaio de tracdo, a fratura
do fio do Nanocompdésito apresentou caracteristicas de um eximio material ductil como
coloracao fosca e aspecto fibroso. Na superficie de fratura, foram encontrados indicios
de grande deformacédo plastica como, orificios profundos, area de fratura 24,93%
menor que a outra liga, dimples equiaxiais com tamanho médio de 8,47 um, cerca de
48,68% maior que a média da liga Al-1%Si.

Para o comportamento elétrico do fio do Nanocomposito, apds tratamento
térmico a 280 °C, o ensaio de Condutividade elétrica apresentou 62,58 %IACS,
resultando em um ganho de 1,74%, baixo, se comparado com a literatura.

Diante do teste de termorresistividade, correlacionou dados de tracdo e
condutividade elétrica, foi concluido que o Nanocompdsito trabalhado ndo é um
material termorresistente.

Com isso, em suas qualidades exploradas, o material obteve um desempenho

razoavel, porém, diante das qualidades mecanicas em relacdo a tracao, € comprovada
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a inviabilidade de utilizacdo do Nanocomposito, Al-1%Si+0,05%NTC, como fio ou

cabo para transmissao de energia elétrica.

6.1 Sugestdes para Trabalhos Futuros

e Variar a concentragcdo de NTC na composicao da liga;

e Variar o tamanho da particula do Si para formulacédo das matrizes;

e Realizar caracterizacfes por DRX, FRX e EDS, a fim de verificar a ocorréncia
de novos compostos e particulas.

e Realizar outros ensaios mecanicos como Dureza Brinell, compresséo,
cisalhamento e impacto;

e Utilizar SWCNTs (Nanotubos de paredes unicas);

¢ Realizar a obtencdo do Nanocompasito via metalurgia do po.
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