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RESUMO

Os efeitos das mudancas climaticas sdao um dos desafios mais criticos que a
humanidade vem enfrentando nas ultimas décadas. No setor elétrico em especifico, a
producao de novos materiais com baixa emissdo de carbono e alta performance vem
sendo aprimorados ao redor do mundo. Um levantamento das patentes concedidas
entre 2000 e 2025 (WIPO) mostra que o Estado da Arte destes materiais para
eletrificacdo com condutividade elétrica e térmica melhorada, e razoaveis
propriedades mecanica sdo uma parte importante da solugdo encontrada para a
reducédo dos impactos ambientais e elevagédo da eficiéncia energética. Por meio da
literatura confirma-se que o desenvolvimento de materiais baseados na
nanotecnologia é fundamental para fabricagcao de cabos elétricos (flexiveis ou rigidos)
mais leves e duraveis, envolvendo o uso de nanocompdésitos de matrizes metalicas,
como cobre (Cu) ou aluminio (Al) contendo grafeno (G), que oferecem alta capacidade
de condugéo elétrica minimizando as perdas de energia e elevando a seguranga dos
cabos, bem como também de outros dispositivos elétricos, tais como: baterias e
motores elétricos. Estes nanocompdsitos de Al-G tém se provado ser um excelente
substituto, atendendo as normas técnicas para os cabos elétricos de cobre com suas
condutividades da ordem de 20% superiores, € para as carcagas de motores de
aluminio fundido apresentando maiores dissipacbes térmicas, e possuindo
significante resisténcia mecénica e alta reciclabilidade. Neste contexto, o presente
trabalho trata da produgéo e caracterizagdo de nanocompdésitos de matriz da liga de
aluminio (SAE J425 323), reforgados com nanoplacas de grafeno comercial de poucas
camadas. O material grafénico utilizado (HP10) possui até 10 camadas, e foi
adicionado ao Al 323 nas propor¢des de 0,5%, 1%, 1,5% e 2% m/m. Foram avaliados
parametros de processamento pela técnica de fundicdo em forno de inducéo
eletromagnética com atmosfera inerte com gas argbnio (Ar) ultrapuro (pureza 5.0)
apos 3 purga gasosa. Posteriormente foram realizados ensaios de caracterizagdes
fisico-quimicas e microestruturais por meio de microscopia eletrénica de varredura
acoplado com analise de espectroscopia por energia dispersiva (MEV/EDS), difragéo
de raios-X (DRX) para a determinacdo da porcentagem das fases presentes,
determinagcao da incorporagdo e dispersdo das nanoplacas de grafeno, e como
também avaliar as caracteristicas microestruturais e propriedades elétrica, térmica e
mecanica para usos elétricos e/ou térmicos, Para esta caracterizacbes foram
realizados os ensaios mecanico de dureza Vickers (HV), resisténcia elétrica (método
de Ponte Kelvin) e difusividade térmica (método Quadrupolo Térmico) dos
nanocompositos. Como resultados destes estudos foi possivel verificar uma forma de
dispersdo do grafeno na matriz de Al, por meio das correntes de Foucault (lei de
Faraday) do forno de indugdo eletromagnética, além da convecg¢ao natural e da
agitagdo mecanica manual. Houve um ganho nas propriedades estudadas dos
nanocompositos sendo verificado um aumento na condutividade elétrica
principalmente para as amostras com 1,0% de grafeno, o valor calculado com base
no padrao internacional de cobre recozido (/nternational Annealed Copper Standard —
IACS) foi 9,3% maior que a referéncia da literatura. Ja difusibilidade térmica nas
amostras com 2,0% de grafeno, o valor foi 7% maior do que a liga de aluminio 323
como recebida. Pode-se observar vantagens significativas com a adigao de grafeno e
reprodutividade no processamento dos nhanocompdsitos e um ganho de propriedades
elétricas e térmicas para um eventual uso em escala industrial.

PALAVRAS-CHAVE: Grafeno, aluminio, nanocomposito, fundicdo, indugao
eletromagnética, forno elétrico, atmosfera inerte, cabos elétricos.



ABSTRACT

The effects of climate change are one of the most critical challenges humanity has
faced in recent decades. In the electricity sector specifically, the production of new
materials with low carbon emissions and high performance has been improving
worldwide. A survey of patents granted between 2000 and 2025 (WIPO) shows that
state-of-the-art materials for electrification, with improved electrical and thermal
conductivity and mechanical property specifications, are an important part of the
solution found to reduce environmental impacts and degrade energy efficiency. The
literature confirms that the development of nanotechnology-based materials is
essential for the manufacture of lighter and stronger electrical cables (flexible or rigid),
involving the use of nanocomposites of metal matrices, such as copper (Cu) or
aluminum (Al), containing graphene (G), which offer high electrical conduction
capacity, minimizing energy losses and increasing the safety of cables, as well as other
electrical devices, such as batteries and electric motors. These Al-G nanocomposites
have proven to be an excellent alternative, meeting the technical standards for copper
electrical cables with their conductivities of about 20% higher, and for aluminum motor
housings, presenting greater thermal dissipation, and possessing significant
mechanical strength and high recyclability. In this context, this work addresses the
production and characterization of aluminum alloy matrix nanocomposites (SAE J425
323), reinforced with commercial few-layer graphene nanoplates. The graphene
material used (HP10) has up to 10 layers and was added to Al 323 in proportions of
0.5%, 1%, 1.5%, and 2% w/w. Processing parameters were evaluated by research
technique in an electromagnetic induction furnace with an inert atmosphere with
ultrapure argon (Ar) gas (purity 5.0) after three gas purges. Subsequently,
physicochemical and microstructural characterization tests were performed using
scanning electron microscopy coupled with energy-dispersive spectroscopy
(SEM/EDS) analysis, X-ray diffraction (XRD) to determine the percentage of phases
present, determine the incorporation and dispersion of graphene nanoplates, and
evaluate the microstructural characteristics and electrical, thermal, and mechanical
properties for electrical and/or thermal uses. For this characterization, mechanical tests
of Vickers hardness (HV), electrical resistance (Kelvin Bridge method), and thermal
diffusivity (Thermal Quadrupole method) of the nanocomposites were performed. As a
result of these studies, it was possible to verify a form of graphene dispersion in the Al
matrix, through eddy currents (Faraday's law) of the electromagnetic induction furnace,
in addition to natural and manual mechanical convection. There was an improvement
in the properties of the nanocomposites, with an increase in electrical conductivity
observed, mainly for the samples with 1.0% graphene. The value calculated based on
the International Annealed Copper Standard (IACS) was 9,3% higher than the
literature reference. Thermal diffusivity in the samples with 2,0% graphene was 7%
higher than that of the as-received 323 aluminum alloy. Significative advantages can
be observed with the addition of graphene, as well as reproducibility in the processing
of the nanocomposites, and an improvement in electrical and thermal properties for
potential use on an industrial scale.

KEYWORDS: Graphene, aluminum, nanocomposite, foundry, electromagnetic induction,
electric furnace, inert atmosphere, electrical cables.
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1 INTRODUGAO

A crescente preocupagao com o impacto ambiental dos combustiveis fosseis
tem impulsionado o desenvolvimento de tecnologias mais limpas e sustentaveis. A
busca por materiais condutores elétricos eficientes e econémicos tem sido um tema
relevante na area de engenharia materiais. Nesse contexto, a industria automotiva
vem passando por grande transformacédo nas ultimas décadas, com a crescente
demanda por veiculos mais sustentaveis e eficientes em termos de energia. Os carros
elétricos ou hibridos vém ganhando destaque como uma alternativa mais eficiente e
menos poluente aos veiculos movidos a combustiveis fosseis (ZIEGLE, 2022).

O aumento das pesquisas e investimentos nessa area tem levado a uma
crescente demanda por materiais essenciais na fabricacdo de componentes de carros
elétricos, como baterias e motores, bem como dos cabos e fios elétricos necessarios
para o sistema de armazenamento e transmissédo de energia (STAFF, 2022). Como
consequéncia direta deste crescimento, a demanda por materiais condutores elétricos
de aluminio puro mais eficientes possuindo uma condutividade elétrica de 62% da
IACS (International Annealed Copper Standard), o que significa conduzir a mesma
quantidade de corrente do que um condutor de cobre, sendo que o cobre e suas ligas
sao cerca de duas vezes mais densos e de maior custo. Além disso, a matéria-prima
para obtencédo do aluminio é abundante na natureza, tendo o aluminio e suas ligas
baixa densidade e alta resisténcia a corrosdo, tornando-os talvez uma primeira
escolha para diversas aplicagdes elétricas.

Dentre os materiais para aplicagdes elétricas na industria automotiva e
aeroespacial hoje, destacam-se o cobre e o aluminio, dois excelentes condutores que
vem impactando a economia global na rapida eletrificagcao desses setores. Os precos
elevados permitirdo as empresas utilizem novas tecnologias para aumentar a vida util
dos seus projetos e extrair mais cobre de recursos minerarios de qualidade inferior. A
medida que a reciclagem ganhar eficacia, as suas necessidades do cobre devido a
um défice iminente do metal vermelho, provavelmente se tornara mais comum a
utilizacdo do aluminio, além de varias estratégias como aumento da eficiéncia
energética dos condutores, reduzindo desperdicios e impactos ambientais, para
satisfazer a demanda forgada também pela industria 4.0 (MOORS, 2022).

Nos ultimos anos, alguns usuarios finais de cobre vém substituindo o metal por

aluminio ou reduzem a quantidade de cobre necessaria (MOORS, 2022). Segundo
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Daniel da S&P Global (2022) “o prego € sem duvida um poderoso motivador. Portanto,
sera dada énfase a inovagao, substituicdo, reciclagem e utilizagdo mais eficaz do
cobre”. Mas tudo isso requer esfor¢co tecnoldgico e tempo, para alterar as bases
energéticas de uma economia global de 88 trilhdes de dolares até 2050 (MOORS,
2022). A Figura 1 apresenta o consumo de cobre por veiculos (base ano de 2022)

para os principais grupos motopropulsores.

Figura 1: Quantidade atual de cobre por veiculo para os principais grupos
motopropulsores kg/cobre por veiculo
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Em 1° de julho de 2022. BEV = Veiculo elétrico a bateria; FCEV = veiculo elétrico com célula de combustivel;
HEV = Veiculos elétricos hibridos. Dados e grafico modificados do relatério "O Futuro do Cobre".

Fonte: S&P Global Market Intelligence; S&P Global Mobility Group.

A pesquisa e o desenvolvimento desses materiais condutores tém ganhado
cada vez mais destaque, com um aumento significativo no numero de patentes e
publicagdes cientificas relacionadas a este tema. Nessa conjuntura, € fundamental
compreender o papel desses materiais e 0 desafio de atender a crescente demanda
por eles. O aluminio pode ser um substituto ecolégico e economicamente aceitavel
para diversos usos do cobre. A condutividade do aluminio € apenas 60% da do cobre,
exigindo fios mais grossos para transportar a mesma quantidade de energia e,
ocasionalmente, mais isolamento devido a menor condutividade térmica do aluminio.
No entanto, pode substituir o cobre em algumas aplicagdes, incluindo linhas aéreas
de energia em que o peso € um fator importante (ZIEGLE, 2022).

A partir de 2020 o aluminio comeca a competir fortemente na participacao de
mercado com o cobre (vide Figura 2). O ponto de inflexdao das commodities ocorreu
quando o preco do cobre atingiu cerca de trés e meia vezes o do aluminio. Segundo

S&P Global em setembro de 2022 este patamar foi atingido, enquanto o prego do
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aluminio era de US$ 2.254,00/tonelada, o pregco do cobre superava os US$
7.751,00/tonelada, ou cerca de 3,4 vezes mais alto. Os pregcos médios comparativos
apresentados no grafico, referente aos ultimos 12 meses, agosto de 2021 a agosto de
2022, foram para o cobre (US$ 9.500,00/tonelada) e o aluminio (US$
2.500,00/tonelada), vem apresentando uma relagao de aproximadamente de 4 vezes

ao preco internacional desses metais (MOORS, 2022).

Figura 2: a) Preco do Cobre e Aluminio entre 2019 a 2022 b) Evolugao mensal

do preco nos ultimos 12 meses ($/tonelada).
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Dentre os materiais comumente utilizados para condugao de energia elétrica, o
aluminio (Al) e suas ligas, sdo materiais amplamente utilizado devido a sua alta
condutividade elétrica, baixo custo em relagdo ao cobre como visto acima e
abundancia no mercado. Ele é considerado hoje o material de primeira opgéo para
selecdo e aplicagdo nas linhas de transmissédo elétrica, subterrdneas e aéreas,
também em rede distribuicdo, em cabos para-raios que protegem os sistemas,
armaduras de motores elétricos, trocadores de calor e motores/cambio de veiculos de
combustdo (ABAL”, 2024). Diversas empresas estdo buscando apresentar seus
produtos em todas as fases da cadeia de valor do setor elétrico também com foco
para atendimento a parques de geracao de energia renovavel em diregao ao futuro
sustentavel de energia (ALUAUTO, 2019).

O Brasil produziu aproximadamente 1,022 milhdes de toneladas de aluminio
em 2023, com a industria brasileira do aluminio gerando cerca de 27 bilhdes de reais
e contribuindo com 5,6% do PIB industrial do pais. A produgao brasileira de aluminio
primario aumentou 24% em 2023, o Brasil passou de décimo segundo produtor de
aluminio primario (2022) e se tornou o oitavo maior produtor de aluminio primario do
mundo. Além disso, a industria extrativa brasileira de bauxita € quarta produtora
mundial, atras da Australia, Guiné e China e a terceira em producao de Alumina, atras
da China e Australia, e apresentando no ano de 2021, 2545 postos de trabalho diretos
e/ou indiretos gerando um faturamento de R$ 29,8 bilhdes. O valor total das
exportacdes de produtos do aluminio no Brasil cresceu 16,7% em relagéo ao ano 2022
(USD FOB 4,47 bilhdes em 2021) totalizando USD FOB 5,21 bilhdes em 2022,
concentrado em grande parte na Industria de transformagé&o mineral (96,8%), com
tendéncia maior de crescimento do aluminio semiacabado, tendo um forte
compromisso com a sustentabilidade, utilizando fontes de energia limpa e com menor
emissdo de CO, (ABALB, 2024). Em comparagdo com o cobre que o Brasil ocupa a
décima posigao no ranking mundial com produg¢ao de 554 mil toneladas em 2021, com
representatividade na receita mineral brasileira de 5,2% e bauxita 1,5%, os demais
sao ferro com 73,7%, ouro 8,0% isso de acordo com o Ministério de Minas e Energia
(MME).

O aluminio também apresenta outro potencial emergente devido suas

caracteristicas mecanicas, que de acordo com estudo encomendado pela The
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Aluminum Association (AA) e realizado pela consultoria Scenaria, a Aluauto afirmou
em artigo que as ligas e compostos de aluminio seriam os melhores materiais para a
industria automotiva por ser um material de menor densidade e alta resisténcia
poderia gerar economias significativas de combustivel (ALUAUTO, 2019). E se
tratando de industria elétrica, o transporte de energia elétrica por todo o pais pelas
concessionarias sdo por meio de fios e cabos de aluminio, e por sua vez une razoavel
condutividade elétrica e resisténcia mecanica com diferencas na densidade do
aluminio e do cobre de cerca de 3,29 vezes (2,7g/cm? e 8,9g/cm?, respectivamente).
Essas diferengas resultam em maior capacidade de transferéncia de energia,
resisténcia a altas temperaturas sem perda de propriedades fisicas e economia
significativa de custos na montagem, processamento e manutencdo do sistema
(ABALC, 2024).

Portanto, a fundigdo de aluminio com reforco de grafeno em atmosfera inerte
oferece uma série de vantagens, incluindo a redugao da oxidagéo, melhor dispersao
do grafeno, melhor controle da composi¢cao quimica, reducado de defeitos e melhor
controle da temperatura, resultando em pecgas fundidas de maior qualidade e
desempenho. Nos ultimos anos o grafeno surgiu como um material promissor na
fabricagcdo de materiais compdsitos. O grafeno € um alétropo de carbono € um
nanomaterial que consiste em camadas de atomos de carbono dispostos em uma
estrutura hexagonal com ligagcdes Sp?. Esta propriedade estrutural confere a este
material propriedades unicas, como alta condutividade térmica e elétrica, boa
resisténcia mecanica, flexibilidade, grande area superficial e transparéncia, dentre
outras. Estas propriedades encorajaram uma extensa investigagao sobre este material
e o estabelecimento de centros de pesquisa dedicados para melhor compreender este
material e as seus potenciais aplicagdes. De acordo com pesquisas de mercado, o
mercado global de grafeno devera valer 2,1 bilhdes de dolares até 2025, com uma
taxa média de crescimento de cerca de 46,3%, esperando-se que até 14 seja
ultrapassado um dos principais desafios relacionados com este material, relacionado
com a reducdo dos custos de produgdo e o aumento da producdo em série.
(GRAPHEFENE, BBC e T. REISS, 2019). Extensas pesquisas sobre compdsitos de
aluminio nas ultimas décadas levaram a melhorias no desempenho elétrico com a
adicao de grafeno (COURA, 2021). O grafeno (G) e seu derivado (6xido de grafeno

(GO)) sao conhecidos por suas propriedades excepcionais, como alta condutividade
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elétrica e mecanica. Nesse sentido, a combinacao de aluminio e grafeno tem sido uma
area de interesse crescente na pesquisa de materiais compdsitos condutores
elétricos. Dado que estas sdo as variaveis mais importantes, a concentracdo do
material de base, a percentagem de G ou GO, bem como 0 método de processamento
e fabrico, tém todos um impacto significativo nesta propriedade. De acordo com a
literatura, a adicdo de grafeno ou Oxido de grafeno a materiais com matrizes de
aluminio produzidos por meio de diferentes processos de fabricagdo, como metalurgia
do po, extrusdo a quente e fundicdo, pode melhorar as propriedades mecanicas, a
resisténcia a tragcdo, compressao, flexdo e aumento da condutividade elétrica e
térmica, bem como o potencial para aumentar a dureza do revestimento (COURA,
2021).

Neste contexto, esta dissertacdo de mestrado aborda a produgdo e
caracterizagcao de composito de matriz de aluminio, reforcados com nanomateriais a
base de grafeno visando a melhoria das propriedades mecanicas, térmicas e elétrica
do material. Estudos tem se desenvolvidos utilizando estes procedimentos e
percentuais de mistura, entretanto a rota aqui apresentada utilizou a fundicdo com
atmosfera inerte em forno de indugéo eletromagnética, a fim de adquirir uma melhor
dispersao do grafeno propiciada por meio das correntes parasitas do forno de indugao.
A matéria prima de aluminio e o grafeno foram caracterizados e posteriormente,
fundidos, tratados termicamente. Foram caracterizados os compdsitos produzidos na
fundicdo em diferentes composi¢cdes de grafeno, quanto a presenca desses
nanomateriais a base de grafeno, quanto as propriedades elétricas e térmicas do

composito.
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2 OBJETIVOS

Neste capitulo serdo apresentados o objetivo geral e objetivos especificos
proposto nesta dissertagao, que tém como proposito atender as metas de otimizar o
processamento dos nanocompdsitos com adigdo de nanoplacas de grafeno de poucas
camadas (GNP), em atmosfera inerte por meio de um forno a inducdo
eletromagnética, além disso, pretende-se realizar caracterizagdo dos materiais

obtidos e compara-los com as propriedades do aluminio fundido (SAE J425 323).

2.1 Objetivo geral

Produzir nanocompdsitos de matriz da liga de aluminio SAE J425 323 com
reforco de grafeno (GNP) por meio do método de fundi¢cdo em forno de indugao
eletromagnética com atmosfera inerte protetora, com o objetivo de investigar e avaliar
as propriedades fisico-quimicas e mecanicas do materiais obtidos, para
aproveitamento como materiais de engenharia nos setores elétrico, automotivo e
aeroespacial, em aplicagdes que exigem materiais de alta resisténcia mecanica, boa

condutividade elétrica e térmica, baixo peso especifico e viabilidade econémica.

2.2 Objetivos especificos

e Investigar rotas de processamento buscando formas de otimizar os
parametros de obtencdo dos nanocompdsitos a partir da liga comercial de
Al (SAE J425 323) reforgada com nanoplacas de grafeno (GNP), num forno
a inducédo eletromagnética com atmosfera inerte de argénio (Ar). As
amostras foram processadas de forma a favorecer uma maior dispersao das
nanoplacas de grafeno (GNP) por meio de mistura mecanica, sem provocar
a pirdlise do carbono ou a oxidagao do aluminio, ainda na fase liquida, antes
da solidificacdo da matriz dos nanocompasitos.

e Caracterizar as amostras a partir dos parametros otimizados de
processamento para os nanocompositos de matriz metalica (liga de Al SAE
J425 323) com reforgo de grafenos (GNP), variando a concentracdo de GNP
na matriz entre 0,5 e 2,0% m/m (0,5%, 1,0%, 1,5% e 2,0%). O

processamento de fusao (liga Al 323 fundida) se deu no forno de indugao
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eletromagnética com atmosfera inerte de argdnio (Ar), mantendo-se um
platdé de temperatura em torno de 800°C por de 3 min, sendo adicionado o
GNP ao banho para haja mistura/homogeneizagdo nos ultimos 10 min sob
agitacdo mecanica, antes de serem vertidas nas lingoteiras e resfriadas ao
forno. As amostras produzidas, cada um com réplicas em ftriplicatas, para
estudo da dispersao dos nanorefor¢cos (GNP) e demais propriedades.
Avaliar a influéncia do processamento sobre a microestrutura dos
nanocompositos, por meio da analise das matrizes de aluminio reforgadas
com GNP, utilizando técnicas caracterizacdes fisico-quimicas e estrutural.
Avaliar as propriedades mecanicas dos nanocompdsitos de AI/GNP
produzidos em fungao do aumento da concentracao de reforco na matriz por
meio de ensaios de microdureza Vickers (HV).

Realizar comparagdes das propriedades térmicas e elétricas dos
nanocompositos de liga AI/GNP por meio de ensaios de medicdo da
resisténcia elétrica micro ohmimetro com Ponte Kelvin, e medicdo da
difusibilidade térmica por meio do método do quadrupolo térmico.
Desenvolver um estudo de viabilidade técnica e econémica (EVTE) ao final
do trabalho levantando as vantagens e/ou desvantagens de utilizagdo dos
nanocompositos de AI/GNP desenvolvidos para o setor industrial (elétrico,

automotivo e aeroespacial).
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

A possibilidade de realizar a fundicdo de compdsito de matriz metalica de
aluminio com reforgo de Grafeno ou Oxido de Grafeno em atmosfera inerte oferece
varias vantagens, incluindo: 1 - Redug¢ao da oxidagao: A atmosfera inerte, como
nitrogénio ou argbnio, cria um ambiente livre de oxigénio, 0 que minimiza a oxidac&o
do aluminio e do grafeno durante o processo de fusao. Isso resulta em pegas fundidas
com menos porosidade e melhor qualidade superficial, como também é crucial para
preservar as propriedades do grafeno. 2 — Melhor dispersao do grafeno: A falta de
oxigénio reduz a formacédo de aglomerados de grafeno e facilita sua incorporagéao
homogénea na liga de aluminio. 3 - Melhor controle da composi¢ao quimica: A
presenga de oxigénio pode causar alteragdes na composigdo quimica do aluminio
durante a fundicdo. Com uma atmosfera inerte, € possivel manter a composicao
quimica desejada, garantindo a consisténcia e a qualidade das pecgas fundidas. 4 -
Reducéao de defeitos: A atmosfera inerte ajuda a reduzir a formacéo de inclusées de
gas e impurezas, o que pode levar a defeitos nas pecas fundidas. Isso resulta em
produtos de maior qualidade e desempenho. 5 - Melhor controle da temperatura: A
atmosfera inerte pode ajudar a manter uma temperatura mais estavel durante o
processo de fundigdo, o que é crucial para garantir a integridade das pecas e a
precisao dimensional, como também é importante para garantir a distribuigao uniforme

do grafeno na matriz.

3.1 Aluminio e suas ligas

O aluminio é considerado o terceiro elemento mais abundante na crosta da
terra, atras apenas do oxigénio e do silicio. A sua descoberta ocorre em 1808 quando
0 quimico britanico Sir H. Davy por meio de eletrélise conseguiu isola-lo da alumina
(Al2O3) (DAVY, 1812 e KVANDE, 2008). Contudo somente em 1825 foi processado
pelo fisico dinamarqués H.C. Jrsted que o isolou como metal puro, isto foi obtido por
meio da reacdo de amalgama de potassio com cloreto de aluminio anidro, AICI3
(KVANDE, 2008). O processamento em escala industrial ocorre apenas 1886
(KVANDE, 2008), por meio de um processo eletrolitico reduzindo a alumina em
aluminio, realizados por C.M. Hall (USA) e por P.L.T. Héroult (Franga), por isto o
processo foi batizado de Hall-Héroult. Ele é utilizado ainda hoje em escala industrial
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junto com o processo Bayer, processo de transformagdo da bauxita em alumina
(Al2O3), desenvolvido por K.J. Bayer, quimico austriaco em 1888 (HABASHI, 1995).
O aluminio é atualmente considerado um material estratégico, amplamente
utilizado em diversas aplicagdes industriais e com grande potencial em outras areas
emergentes. Sua presenga €& comum nos setores alimenticio, automotivo,
aeroespacial, da construcio civil e elétrico. Esse amplo espectro de aplicagdes se
deve as suas excelentes propriedades fisico-quimicas, que, quando combinadas,
conferem ao aluminio um carater multifuncional e altamente versatil. A Tabela 1
apresenta um resumo de algumas propriedades fisicas do aluminio comparado com
0 ago e do cobre, metais que sdo também muito importantes e de grande relevancia
para o estudo deste trabalho (ABAL €, 2024). A Tabela 2 apresenta a proporgédo do

aluminio em relagao ao cobre.

Tabela 1 - Propriedades fisicas do aluminio, cobre e aco.

Propriedades Fisicas Unid. Aluminio | Cobre Aco
Densidade g/cm3 2,7 8,96 7,86
Temperatura de fuséo °C 660 1083 1500
Moédulo de Young GPa 70 110 205
Coeficiente de dilatacio térmica °C’ 23.10-6 16,5.10-6 | 11,7.10-6
Condutividade térmica a 25°C Cal/cm/°C 0,53 0,94 0,12
Condutividade elétrica % IACS 61 100 14,5

Fonte: ABAL, 2007, adaptado.

Tabela 2: Proporg¢ao aluminio em relagdo ao Cobre.

Propriedades Fisicas Unid. Aluminio | Cobre Prorpec;gggg éb em
Densidade glom? ! 1 gﬁnsidade de Al € 30% de
Temperatura de fusdo °C ! 1 g:rgzeratura de Al€61%
Modulo de Young GPa ! 1 Médulo de Al é 64% de Cu
tCé"r’r?]fiig;e”te de dilatagao on | | | CDTdoAlé&1.4xde Cu
Somdutividade temica a | Gayycm/c ! | CT doAlé56% de Cu
Condutividade elétrica % IACS ! 1 CE do Al é 61% de Cu

Fonte: Elaboragéo préprio autor, 2024.

Observa-se na Tabela 2 acima o aluminio & apresentado por uma massa

especifica relativamente baixa de 2,7g/cm?® que equivale a 30% do cobre e a 1/3 do
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aco, e com modulo de elasticidade de 70GPa sendo equivalente a 64% do cobre e

34% do ago. Essas caracteristicas se aplicam também para as suas ligas e incluindo

a resisténcia a corrosdo em alguns ambientes comuns, como também atmosfera
ambiente (ABAL B, 2024, EAA, 2022).

A razao resisténcia mecanica-densidade das ligas de aluminio sdo excelente

em comparacao as do acgo, apesar de terem propriedades de tracao inferiores. Outras

caracteristicas/propriedades que agregam valor ao aluminio sdo (ABAL €, 2024):

a)

b)

c)

d)

g9)

Boa resisténcia a oxidagao e alta resisténcia a corrosao, devido a formagao
de uma camada passiva fina, continua e estavel de 6xido de aluminio
(Al2O3) em sua superficie em consequéncia a alta afinidade entre Al e O do
ar, conferindo-lhe boa estabilidade quimica;

Apresenta estrutura CFC (cubica de face centrada), resultando em grande
numero de planos de escorregamento o que lhe confere elevada ductilidade,
ou seja, facilidade de conformagao, isso fica evidente nas finas folhas de
papel-aluminio nas quais o material relativamente puro pode ser laminado,
sua ductilidade € mantida mesmo em temperaturas muito baixas, implica
que pode ser processado mecanicamente com facilidade;

Antimagnetismo, comportamento nao ferromagnético, interessante para
aplicagdes eletroeletronicas;

Atoxico, ou seja, nao é toxico, permitindo que seja utilizado como utensilio
domeéstico e equipamentos da industria alimenticia, além de embalagens de
alimentos;

N&o apresenta transicao fragil-ductil em baixas temperaturas;

Infinitamente reciclavel sem perda de propriedades, gastando neste caso
apenas cerca de 5% da energia necessaria para produzi-lo a partir da
alumina;

Aluminio e suas ligas nao apresentam o limite de fadiga como mostrado
pelos agos de baixo carbono nas curvas S-N, ou seja, ndo possuem um
valor definido de resisténcia a fadiga, de modo que trincas por fadiga podem
ocorrer depois de algum tempo, mesmo sob condi¢gdes de baixa tensao;
Por fim, as ligas de aluminio tém baixa dureza, resultando em baixa

resisténcia ao desgaste por mecanismos triboldgicos.
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Apesar dessas vantajosas caracteristicas do aluminio, esse quando puro
possui baixa resisténcia mecanica. Com isso limitando-se a sua utilizagdo. A vista
disso, com o objetivo de melhorar o desempenho s&o utilizadas ligas de aluminio por
meio de adicdo de elementos quimicos na sua fabricagao, que aferem propriedades a
aplicacado desejada. A resisténcia mecanica ‘do aluminio pode ser aumentada por
trabalho a frio e pela formagéo de ligas, entretanto, ambos os processos tendem a
diminuir a resisténcia a corrosdo. Os principais elementos de liga incluem cobre,
magnesio, silicio, manganés e zinco.

De acordo com a ABAL atualmente as ligas de aluminio se classificam em dois
grupos principais dependendo do método de fabricagao:

a) Ligas para fundigao;

b) Ligas trabalhaveis.

Essas por sua vez sao regidas por um sistema de nomenclatura capaz de
identificar o tipo de liga utilizado. As Tabela 3, Tabela 3 e Tabela 5 a seguir
discriminam o sistema de nomenclatura, com o elemento principal da liga e suas

principais aplicacoes.

Tabela 3 - Nomenclatura e aplicagoes das ligas de Al para fundi¢oes.

Teor de Al ou Principal

Série Elemento de Liga Aplicagoes
1XX X Al puro Rotores, condutores elétricos e equipamentos
: (Minimo 99% pureza) industriais
XXX Cobre Pistbes e cabecgotes para avibes, motores a
' (AI-Cu) diesel e de motocicletas

Silicio + Cobre e/ou
3XX.X Magnésio
(Al-Si-Cu e Al-Si-Mg)

Cabecote de cilindros, corpo de valvulas,
blocos de motores, dentre muitos outros

Silicio Moldes para artefatos de borracha, utensilios
4XX.X ) o
(Al-Si) domésticos, pecas externas de motores
Maanésio Pecas submetidas a elevadas tensdes na
EXX.X 9 engenharia de aviagédo, maritima e de
(Al-Mg)
transporte
B6XX.X Nao utilizada -
TXX.X ZINEE Pecas fundidas para conjuntos de brasagem
: (Al-Zn e Al-Zn-Mg)
Estanho . . ~
8XX.X (Al-Sn) Para ligas com baixo ponto de fusdo

Fonte: ABAL, 2007, adaptada.
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Para fundigdo usualmente as ligas de aluminio precisam de uma melhor fluidez
e resisténcia a trincas de contracdo na etapa de solidificagdo, e o elemento que
garante essas propriedades é apontado aos altos teores de silicio (Si). Contudo esse
elemento dificulta que as ligas sejam trabalhaveis, isto é, ndo se sujeitam a variagdes
dos processos de aquecimento e resfriamento. As propriedades sao resultantes
diretamente do produto da fundigdo, consistem em uma unica fase, e um aumento na
resisténcia é obtido por meio do endurecimento por solugéo sélida, posto que algumas
ligas apresentem alteragao nas propriedades mecanicas por meio de alguns casos de
tratamento térmico, capazes de serem endurecidas por precipitacado devido a adicdo
de elementos de ligas. Em varias dessas ligas, o endurecimento por precipitagcao &
devido a precipitagdo de dois elementos, diferentes do aluminio, que formam um
composto intermetalico (ABAL 4, 2024).

As ligas trabalhaveis, deformadas plasticamente por meio de conformacéo
mecanica, tém composig¢ao e microestrutura muito diferentes das ligas para fundigao,
refletindo as diferentes caracteristicas exigidas pelo processo de fabricagéo.
(ASKELAND e WRIGHT, 2014).
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Tabela 4 - Nomenclatura e aplicacoes das ligas de Al trabalhaveis.

Série Teor de Al ou Principal Aplicacées
Elemento de Liga plicag
Al buro Equipamentos para industrias alimenticia,
1XXX pu o quimicas, trocadores de calor, utensilios
(Minimo 99% pureza) . e
domésticos
Cobre Pecas usinadas e forjadas, industria
2XXX (Al-Cu) aeronautica,
transporte, maquinas e equipamentos
Equipamentos rodoviarios e veiculos em geral,
3XXX Manganés vagoes ferroviarios, carrocerias de énibus e
(Al-Mn e Al-Mn-Mg) furgbes, industrias alimenticias, quimica,
construgao civil e elementos estruturais
AXXX Silicio Soldagem das ligas das séries 1XXX, 3XXX e
(AI-Si) BXXX.
5XXX Magnésio Literalmente as mesmas aplicagdes da série
(Al-Mg) 3XXX.
BXXX Magnésio e Silicio Literalmente as mesmas aplicagdes da série
(Al-Mg-Si) 3XXX
Zinco Industria aeronautica, militar, maquinas e
TXXX (Al-Zn e Al-Zn-Mg) eq,uu_)amentos, moldes para injecdo de
plasticos e estruturas
. Ligas modernas voltadas para produgéo de
Outras Ligas o oo
8XXX . folhas de aluminio para aplicacao em
(Al-Fe, Al-Sn, Al-Li...) embalagens

Fonte: ABAL, 2007, adaptada.
Dentro da categoria das ligas trabalhaveis, estas subdividem-se em duas

classes:

a) Ligas trataveis termicamente (endureciveis por precipitacéo): Séries 2XXX,
6XXX e 7XXX e algumas 8XXX;
b) Ligas nao trataveis termicamente (endureciveis por encruamento): Séries
1XXX, 3XXX, 4XXX, 5XXX e algumas 8XXX.

Na industria do aluminio o tratamento térmico ou témpera, especifica ao estado

de propriedades mecanicas da liga de aluminio. Distintivamente da témpera de agos,

que especifica a um tratamento térmico para aumento de suas propriedades

mecanicas. Assim sendo as ligas de aluminio obtém propriedades mecanicas

especificas por meio destes tratamentos termomecanicos. A tabela abaixo apresenta

as faixas de resisténcias obtidas para algumas ligas forjadas (DAVIS, 2001).
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as de aluminio forjadas.

Série Tipo de Liga c Método de Faixa de Resisténcia a
ndurecimento Tracao (Mpa)

1XXX Al Encruamento 70-175

2XXX Al-Cu-Mg (1-1,15% Cu) Témpera 170 - 310
2XXX Al-Cu-Mg-Si (3 - 6% Cu) Témpera 380 - 520
3XXX Al-Mn-Mg Encruamento 140 - 280
4XXX Al-Si Encruamento 105 - 350
5XXX Al-Mg (1 - 2,5% Mg) Encruamento 140 - 280
5XXX Al-Mg-Mn (3 - 6% Mg) Encruamento 280 - 380
BXXX Al-Mg-Si Témpera 150 - 380
7XXX Al-Zn-Mg Témpera 380 - 520
TXXX Al-Zn-Mg-Cu Témpera 520 - 620
8XXX Al-Li-Cu-Mg Témpera 280 - 560

Fonte: DAVIS, 2001, adaptada.

O aluminio apresenta uma grande vantagem devido seus produtos

semiacabados normalmente requeridos pela industria serem adquiridos por todos os

processos metalurgicos regulares, a depender da conformacgao requerida. A Figura 3

apresenta um fluxograma esquematico de transformagao do aluminio, além desses

apresentados podem ser citados o forjamento, estampagem, trefilacdo e metalurgia

do po.

Figura 3 - Fluxograma esquematico das operagoes de transformagao do
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Fonte: ABAL, 2007, adaptado.
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Dentre os processos de producao industrial viaveis para o desenvolvimento de
compositos com matriz metalica de aluminio, tem-se o da fundicdo em atmosfera
inerte. Esse é processo de fabricacdo no qual o aluminio € submetido a sua
temperatura de fusédo para derretimento e moldado em uma forma desejada e pode
ser submetida a processos adicionais, como usinagem ou acabamento. As principais
caracteristicas e vantagens deste processo para o aluminio incluem: baixo ponto de
fusdo do aluminio, facilitando o processo de fundigdo. Boa capacidade de moldagem,
permitindo a producao de pecas complexas com detalhes precisos. Alta condutividade
térmica e elétrica do aluminio, tornando-o adequado para aplicagdes em dissipagao
de calor e componentes elétricos. Resisténcia a corrosao do aluminio, proporcionando
durabilidade as pecas fundidas. Reciclabilidade do aluminio, permitindo um processo

de fabricacdo mais sustentavel.

3.1.1 Liga SAE J425 323

A liga SAE J425 323 é semelhante as ligas UNS A03560 e a ANSI A356.0. A
liga é apropriada para fundi¢do tanto em areia, em que a cavidade é moldada por um
modelo ou placa de fundicdo, quanto para coquilha, em que possuimos a cavidade
para envase do material derretido usinada normalmente em material metalico.

A liga é caracterizada por possuir uma boa resisténcia a corrosao, fluidez e
estanqueidade, além de boa condutividade elétrica. Aliga € extremamente comercial,
isto quer dizer que é facil de encontrar no mercado e esta em constante aplicagao e
utilizacdo em empresas de fundicdo e nas mais variadas pegas de diferentes
aplicacbes e é normalmente encontrada sob a forma de lingotes, em que
posteriormente sdo fundidos dando inicio ao ciclo do processo de fundicdo, mas
também pode ser encontrada na forma de po.

Em sua composi¢ao quimica pode-se observar como elemento predominante
além do aluminio, o silicio entre 6,5% e 7,5%, também chamada de liga aluminio-
silicio. Na Tabela 6 presenta a composi¢ao quimica dos elementos e as respectivas

porcentagens de concentragédo nesta liga com base normativa.
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Tabela 6 - Composicao quimica da liga de aluminio SAE 323.

Elemento Composicao
Silicio (Si) % 6,5-7,5
Ferro (Fe) % 0,6 max.
Cobre (Cu) % 0,25 max.

Manganés (Mn) % 0,35 max.
Magnésio (Mg) % 0,20 - 0,45
Cromo (Cr) % -
Niquel (Ni) % -
Zinco (Zn) % 0,35 max.
Estanho (Sn) % -
Titanio (Ti) % 0,25 max.
Outros (Individual) % 0,05 max.
Outro (Total) % 0,15 max.

Fonte: Norma SAE J452, 2003, adaptador.

Sua temperatura de vazamento ideal é entre 680°C e 740°C, e depois de

fundidas as pecgas da liga SAE 323 podem ser tratadas termicamente, conseguindo

assim um incremento das caracteristicas mecanicas. O tratamento mais indicado é o

T6 e apos este procedimento, pode-se obter pegas com as seguintes propriedades
apresentadas pela Tabela 7 (SAE J452, 2003).

Tabela 7 - Propriedades mecénicas da liga de aluminio SAE 323.

PropriAed_ade Unid. Fundi¢cdo em coquilha | Fundicao em areia
mecanica
Resisténcia a tragcao MPa 145 - 230 130 — 215
Alongamento % % 3,0 2,0-3,0
Dureza Brinell kgf/mm?- 40 -90 40 -90

Fonte: Norma SAE J452, 2003, adaptado.

3.2 Grafeno, Oxido de Grafeno e Oxido de Grafeno Reduzido

3.2.1 Contexto Historico do Grafeno

Desde a sua primeira citacado feita por Lavoisier em “Elémentaire Traité de

Chimie”, o carbono sempre mostrou sua enorme versatilidade, pois ja era

anteriormente descrito aplicacdes nas formas alotrépicas do diamante bem como na
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forma de grafita. Porém foi ja final do século XX que os materiais de carbono
mostraram ao mundo suas formas mais interessantes, como os fulerenos, nanotubos,
e por fim o grafeno, que pode ser considerado como unidade basica estrutural dessas
formas alotrépicas. A grafita € formada pela superposi¢cdo de camadas planas, com
distancias entre essas de 0,335nm as quais estdo unidas por forcas de Van der Waals
(MOTA et al., 2003), e os atomos de carbono das camadas, ou seja, laminas estdo
ligados entre si por forte ligagdo covalente. O grafeno por sua vez pode ser descrito
como um arranjo bidimensional (2D) de uma unica camada de atomos de carbono
com hibridizagdo sp? entre os atomos de carbono (GEIM e NOVOSELOV, 2007), e
que € constituido de uma monocamada isolada de grafite, analogo a face de uma
colmeia, apresentando espessura entre 0,4 e 1,7nm (NEMES et al., 2008 e SHEARER
et al., 2016), conforme Figura 4, apresentando anéis hexagonais (GEIM e
NOVOSELQV, 2007) e (HAKIMI et al.,, 2012). Contudo, embora descrito como
monocamada, € considerado como grafeno estruturas que possuem até 10 camadas.
Verificou-se que estruturas cristalinas com camadas <10 apresentavam pequenas
variagdes em sua estrutura eletrénica, mas n&o a ponto de configurar grafite (GEIM e
NOVOSELQV, 2007 e PARTOENS et al. 2006). Estruturas mais espessas deveriam

ser consideradas filmes finos de grafite.

Figura 4 - Formas alotrépicas do grafeno.

b)

w ;H\N:.\N y
v \:"‘\‘
W

(a) Representagéao esquematica de uma folha de grafeno mostrando os atomos de carbono
arranjados em uma rede hexagonal (b) Grafeno é a base de todas as estruturas grafiticas. Da
esquerda para direita sdo mostradas as estruturas do fulereno, do nanotubo de carbono e do grafite.
Fonte: adaptado de CAMARGO et. al., 2017.

Foi pelos pesquisadores André Geim e Konstantin Novoselov da Universidade

de Manchester na Inglaterra, que o grafeno caracterizado e sinterizado
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experimentalmente pela primeira vez no ano de 2004. Apesar de que ja fosse
estudado e conhecido teoricamente desde 1947 (WALLACE, 1947). O método que
eles utilizaram para a obtencdo do grafeno, foi por meio da técnica de clivagem
micromecanica das folhas de grafite utilizando fita adesiva, e na sequéncia
depositadas em um substrato de silica, com isso obteve-se os filmes finos de grafeno,
que apresentou propriedades elétricas excelentes e que garantiu a eles o prémio
Nobel de Fisica em 2010.

3.2.2 Propriedades Fisico-quimicas

As propriedades do grafeno sdo melhor compreendidas quando se observa a
estrutura cristalina e distribuicido eletrénica. Os seis elétrons do carbono estéo
distribuidos sob o arranjo 1s? 2s? 2p?, sendo o orbital s, uma esfera simétrica ao redor
do nucleo atdbmico e o orbital p um alongamento vertical ao plano dos atomos. Como
os elétrons do orbital 1s? estdo muito proximos do nucleo, eles nao participam de
ligagbes, ja os elétrons dos orbitais 2s? 2p?, por estarem mais afastados, podem ser
compartilhados e realizar ligagbes com outros elementos. Quando atomos de carbono
compartilham esses elétrons (4 elétrons), igualmente entre si, formam ligagoes sp?,
apresentando uma estrutura tetraédrica (3D) podendo, por exemplo, formar
diamantes. Quando esses elétrons sdo compartilhados com atomos de hidrogénio,
por exemplo, sdo estabelecidas ligagbes sp? ou sp, apresentando estruturas 0D, 1D
ou 2D, associadas aos fulerenos, nanotubos e ao grafeno, respectivamente.

O grafeno apresenta distancia de ligagcdo carbono-carbono de 0,142nm (Brant,
2011). Sua estrutura cristalina € uma rede de Bravais com dois atomos de carbono

por células unitarias (Brant, 2011) Figura 5
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Figura 5 - Estrutura molecular bidimensional do grafeno com arranjos

hexagonais de carbono.

0,142nm

Fonte: BRANT, 2011.

Conforme apresentado na Figura 6 os atomos de carbono no grafeno
apresentam hibridizagdo do tipo sp? co-planares (resultado da superposi¢do dos
orbitais 2s, 2px e 2py) que um atomo de carbono faz com trés atomos vizinhos
apresentam um angulo de ligacdo de 120° (Trigonal Planar). Nesses orbitais os
elétrons fazem ligagées o no plano da camada com os atomos de carbono vizinhos,
proporcionando a esse material uma dureza nunca alcancada por nenhum outro
material. Essa hibridizagado contribui para a estabilidade e forga das ligagdes no
grafeno, além de permitir a condugao de eletricidade devido a presenca de elétrons
livres. Sendo o orbital ndo hibridizado 2pz responsavel pelas propriedades elétricas e
térmicas, esta localizado perpendicularmente ao plano, em que realiza uma ligagao 1
com orbital 2pz de outro atomo (BHUSHAN, 2016 e Yang, 2012).
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Figura 6 - Hibridizagao sp? formando angulos de aproximadamente 120°.

120°
4 Sp2 &\
o=

sp2

P, Trigonal Planar

180°

s P,
Fonte: FONSECA, 2014.

Desta forma, os atomos promovem a formagao de um orbital molecular com um
ligante 1T e um antiligante 1m*, caracterizando a presenga de uma banda de valéncia e
uma banda de condugéao respectivamente. Sdo denominados pontos de Dirac, zona
de Brillouin em que essas bandas se tocam, lugar onde os elétrons se comportam
com férmions de Dirac ou elétrons “sem massa”, agindo como particulas relativisticas,
capaz de atingir velocidades na ordem de 108 m/s (NOVOSELOV, GEIM, et al. 2005).
A Figura 7 apresenta de forma completa e esquematica as bandas do grafeno na zona
de Brillouin e o cone de Dirac (ANDREI, 2012).

Figura 7 - Representagao esquematica da zona de Brillouin e cone de Dirac.

(a)

Em (a) estrutura da banda de grafeno e (b) ampliagéo na dispersao de baixa energia em um
dos pontos k, ponto de Dirac. Fonte: ANDREI et. al. 2012, adaptado.



38

Sendo assim, o grafeno se torna um extraordinario condutor elétrico comparado
a outros materiais, devido o gap zero na condugao de carga elétrica. Um comparativo
entre o comportamento eletrénico do grafeno com o de semicondutores pode ser
observado na Figura 8. Observa-se um gap de energia perceptivel na condugao
elétrica do semicondutor (SEGUNDO J & O, 2016).

Figura 8 - Comparativo esquematico entre o comportamento eletrénico do

grafeno como de semicondutor.
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Fonte: Segundo J & O, 2016, adaptado.

As incessantes investigagdes a respeito do grafeno, foram devido a esses
incriveis comportamentos atipico com relagcéo ao efeito Hall quantico (JIANG, 2007).

Uma das principais caracteristicas do grafeno sao:

a) condutividade elétrica na ordem de 108S/m (MARINHO, 2012);

b) mobilidade de cargas elétricas entre 15.000 a 200.000cm?/V.s (BOLOTIM,
2008 e MAHMOUDI, 2018);

c) area superficial especifica aproximadamente 2.600 m?/g (GHOSH, 2918 e
LIU, 2010);
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d) condutividade térmica de aproximadamente 5.000 W/m.K (BALANDIN,
2011).

Com esses valores apresentado acima o grafeno se torna um futuro candidato
a substituir o silicio cristalino ou o antimoneto de indio (InSb) em sistema
microeletrénicos, visto que a mobilidade de carga desses ultimos a temperatura

ambiente é apresentada e algumas condutividades térmicas para comparagao:

a) silicio 1.400cm?/V.s;

b) antimoneto 77.000cm?/V.s;

c) condutividade térmica cobre aproximadamente 400W/m.K;
d) condutividade térmica prata aproximadamente 430W/m.K;

e) condutividade térmica diamante aproximadamente2.000 a 2.200W/m.K.

Devido as suas propriedades elétricas e a elevada area superficial especifica,
o grafeno tem sido objeto de intensas pesquisas cientificas, englobando setores de
solugdes energéticas, como baterias (KIM, 2014), super capacitores (LIU, 2010 e
SUR, 2012 e LI, 2013) e células a combustivel (QU. et al, 2010). Se mostra promissor
considerando o para adsorgao e dessorgao de gases como Hz, CH4 e CO», tendo
potencial de atuar com armazenador e separador de gases (SUR, 2012 e GADIPELLLI,
2015). Ha também outras potencialidades que nao forao detalhadas aqui para o uso
promissor do grafeno considerando propriedades eletrdonicas e épticas (NAIR, 2008 e
CZERMIAK, 2015, MAHMOUDI, 2018 e VLASQV, 2017 e AHN, 2014 e JO, 2012).
Drug delivery (SHAREENA, 2018 e GURUNATHAN, 2016). Como também um potente
agente antibacteriano quando combinado com nanoparticulas de Ag (SHAREENA,
2018), ou funcionalizado (NANDA). E em engenharia e regeneracado de tecidos de
cartilagem, adiposo, neural e muscular esquelético (SHIN, 2016), como também
biossensores (SU, 2010 e AFSAHI, 2018).

Considerando as propriedades mecanicas o grafeno é classificado como o
material mais fino, leve e resistente desde entéo. Isso € devido a suas ligagdes o(sp?)
entre os carbonos na rede hexagonal. Propriedades elasticas e tensido de ruptura de

uma monocamada suspensa € isolada de grafeno, tem sido estudada e o primeiro
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resultado obtido por meio de nanoindentacdo em um microscopio de forca atdmica

(AFM) (LEE, 2008). A Figura 9 abaixo apresenta o esquematico do experimento.

Figura 9 - Nanoindentagao sobre uma monocamada de grafeno.

Fonte: LEE, CHANGGU et. al., 2008.

O resultado obtido para a tenséo de ruptura independia do tamanho da folha
do grafeno e variava com o raio da ponteira. O comportamento elastico demonstrou
nao sofrer influéncia pela geometria da ponteira. Os valores obtidos no experimento

foram:

a) moddulo de Young E = 1,0 £ 0,1TPa (5x maior que o do ago);

b) limite de resisténcia cULT = 130 £ 10GPa (>100x que o do aco).

Isso o torna um material de expressiva relevancia como reforgo em compasitos.
E esses se concentram no desenvolvimento de compdsitos de matriz polimérica
(RAFIEE et. al. 2009 e CHEN, 2012) e matriz metalica, sendo o ultimo relacionado

com o presente trabalho.

3.2.3 Métodos de Sintese do Grafeno

Os métodos de obtencdo de grafeno apresentados na literatura sao
performados e classificados de duas formas (CORDEIRO, 2015 e EDWARDS, 2013):
a) bottom-up (de baixo para cima): que se baseia na manipulacao de atomos
simples de carbono, como metano e etanol, por meio de processos de
construcdo atomicamente precisos, por meio dos métodos de crescimento

epitaxial e deposi¢cao quimica de vapor (CVD), por exemplo, SiC ou CHyg;
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b) top-down (de cima para baixo): que consiste na separagdo das camadas
empilhadas da grafita, ou seja, bulk do grafite, produzindo folhas individuais
ou grupo pequenos rompendo as for¢as van der Waals.

De uma forma geral esses dois processos apresentam seus diversos métodos

de sintese do grafeno, conforme apresentado na Figura 10.

Figura 10 - Métodos de sintese do grafeno por processo top-down e bottom-up.

Grafita

Esfoliagdo Quimica

Esfoliagao mecanica (6xido de grafeno
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Redugdo térmica

Processo Top-down Processo Bottom-up

Fonte: Elaboragao préprio autor, 2024.

Dentre os métodos que se destacam na sua obtengédo encontram-se o método
de peeling (esfoliagdo mecanica), que consiste em retirar a camada superior do grafite
com uma fita adesiva e depois é pressionado sobre o substrato, Figura 11, se a
aderéncia do grafeno com o substrato for maior que a entre as camadas havera
deposigcao deste no substrato (BRANT, 2011) e (NOVOSELOV et al., 2011).
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Figura 11 - Clivagem micromecanica — Peeling- (Esfoliagao mecanica).

I
P V4

Fonte: NOVOSELOQV et. al., 2011.

O método de microesfoliagdo quimica do grafite bulk, que é constituido por
sucessivas etapas de oxidagao, consiste na insergao de reagentes entre as camadas
de grafeno para romper as ligagdes de Van der Waals, e causar esfoliagcdo destas
camadas de grafeno, e redugao de folhas de grafite (Camargo et. al., 2017). Este efeito
pode ser aumentado com a aplicagao de um banho ultrassénico.

Pode ser também obtido pelo método de deposigdo quimica a vapor (CVD),
que consiste na deposicao de carbono sobre a superficie de um substrato sdlido de

metais e/ou ligas metalicas conforme apresentado na Figura 12.

Figura 12 - Método de sintese por CVD.
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Ainda é possivel obter grafeno por meio do crescimento deste material sobre
carbetos metalicos, em especial SiC, por sublimagédo por deposi¢cées seguidas de
reducéo de oxido de grafeno por meio de métodos eletroquimicos; e pelo método de
“unzipping”, que consiste no rompimento das paredes de nanotubos, formando folhas
de grafeno (Jesus et al., 2012).

Devido as seguintes caracteristicas de processamento: elevado rendimento;
facil obtencao de 6xidos de grafenos e 6xidos de grafenos reduzidos de multicamadas;
processabilidade simples do material final e custo de processo relativamente baixo, o
meétodo de esfoliagdo quimica da grafita bulk € um dos mais utilizados para a obtengao
do grafeno. A Figura 13 apresenta as caracteristicas do esquema geral deste
processo e a Figura 14 a representagdo esquematica das estruturas do (a) Grafeno,
(b), GO e (c) rGO (119).

Figura 13 - Esquema geral da reagao de esfoliagdo quimica do grafite bulk para
a obtenc¢ao de OG ou OGR.
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Fonte: Camargo et. al., 2017
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Figura 14 - Representagcao esquematica das estruturas do (a) Grafeno, (b) GO e
(c) rGO.

OH COOH COOH

Fonte: KUMAR, 2017.

As principais propriedades fisico-quimicas do grafeno sao apresentadas na Tabela 8.

Tabela 8 - Resumo das propriedades do Grafeno.

Propriedade Unid. Valor  Valor referéncia
Numero de elétrons - 6 -
Distancia de ligacado carbono-carbono nm 0,142 -
DlstgnC|as entre as camadas do grafeno na am 0.335 )
grafita
Rede de Bravais atomo/célula 2 -
Velocidade dos elétrons "sem massa" m/s 106 -
Condutividade elétrica S/m 108 -
Cobre: £400
- o Prata: 430
Condutividade térmica W/m.K +5.000 Diamante: +2.000 a
2.200
- . 15.000 a
2 -
Mobilidade de cargas elétricas cm?V.s 200.000
Area superficial especifica m?3/g +2.600 -

Fonte: Resumo, elaboracéo proprio autor.

O grafeno possui, portanto, uma combinagdo unica de propriedades que o
tornam potencialmente candidato para diversas aplicagdes gracas a baixa densidade,
altas condutividades elétrica/térmica, resisténcia mecanica, flexibilidade e
transparéncia. Uma folha de grafeno possui um modulo de elasticidade (~1 TPa) e
uma resisténcia a tracao (~130 GPa). A expectativa, portanto, € que a incorporacgao
de mesmo uma pequena fragdo de grafeno em uma matriz metalica resulte em um

aumento significativo das propriedades mecanicas do nanocompdésito.
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3.3 Materiais Compoésitos

O aparecimento dos compoésitos se deu na metade do século XX como uma
classe de materiais, com a ideia de misturar materiais diferente durante o
processamento. Sdo materiais conhecidos e utilizados desde a antiguidade. A
civilizagdo do antigo Egito, por exemplo, utilizava adobe, um material constituido por
terra, agua e palha ou outras fibras naturais, na confec¢do de monumentos e
principalmente na construgdo civil. No geral, um compdsito pode ser considerado
como qualquer material multifasico que exibe uma proporcéo significativa das
propriedades de ambas as fases constituintes, ou seja, definidos pela unido de dois
ou mais materiais insoluveis entre si que se diferem na forma e na composicéo
quimica, tal que é obtida melhor combinagao exclusiva e superiores de propriedades
de maneira equilibrada desses materiais precursores, em resumo € modificar um
material existente por meio de incorporagao de outros componentes a fim de uma
aplicacao especifica (MATTHEWS, 1999, CONTRERAS, 2018).

Materiais compdsitos podem ser selecionados para resultar em combinacgdes
incomuns de rigidez, resisténcia mecanica, densidade, desempenho em altas
temperaturas, resisténcia a corrosdo, dureza ou condutividade (ASKELAND e
WRIGHT, 2014).

Os compdésitos sdo projetados e processados com os seguintes objetivos:

a) combinar melhores caracteristicas de distintos materiais em um unico;
b) melhorar as propriedades mecanicas, elétricas e térmicas;

c) melhorar a resisténcia a corrosao;

d) melhorar a razao peso-resisténcia;

e) proporcionar beneficios nas etapas de processamento;

f) possibilitar a existéncia de materiais com boa relagao custo-beneficio.

Um material compdsito pode ser natural ou sintético e € uma combinagao entre
pelo menos duas fases, uma é denominada fase matriz, caracterizada pela sua forma
continua que atua como enchimento e outra denominada fase dispersa incorporada

como reforgo (composta por uma ou mais cargas de reforgo).
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Um dos compdsitos naturais mais famosos é a madeira, formada por uma
matriz de lignina reforcada com cadeias fibrosas de celulose. Ja com relagédo aos
compositos sintéticos, os mais classicos sao a fibra de vidro (utilizada em piscinas,
carenagem de veiculos, cascos de embarcagdes etc.), a fibra de carbono (utilizada
em varas de pesca, bicicletas de competicdo, transmissdo de carros esportivos,
revestimento de veiculos espaciais e etc.), ambos atuantes como reforco em matrizes
poliméricas, e o concreto, composto por uma matriz de aluminossilicato de calcio
(cimento), reforgado com brita (agregado grosso) e areia (agregado fino).

Em engenharia de materiais classifica-se os compodsitos conforme sua
natureza, ou seja, matriz polimérica, matriz ceramica ou matriz metalica. E pelo tipo
de fase de refor¢o, cujo sdo fibras, laminar ou particulas, além da geometria e
disposicéo destes na matriz. A Figura 15 apresenta a distribuigdo da fase dispersa na
fase matriz de uma forma genérica e as Figura 16, Figura 17 e Figura 18 apresentam
um exemplo do conceito (CONTRERAS, 2018).

Figura 15 - Representacao das fases matriz e dispersa de um nanocompésito.

Fase continua

Interfase ;
(matriz)

Fase descontinua
(Elemento de refor¢o)

Fonte: Elaboracao préprio autor.
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Figura 16 - Classificagcdo dos compdsitos segundo sua matriz e o tipo de reforco.
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Fonte: CONTRERAS, 2018, adaptado.

Figura 17 - Exemplo de disposigao de reforgo na matriz.

Particulas

Fonte: CONTRERAS, 2018, adaptado.

Figura 18 - a) Representagao esquematica de um material compésito e b)

Imagem MEV de um compésito de Mg/SiC.

® © ©
Interface

Fonte: CONTRERAS, 2018, adaptado.
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Devido ao contexto deste trabalho, foi dado um foco maior aos compadsitos de
matriz metalica com reforgo de particulas, conforme realgado na Figura x acima.

Os compdsitos multifasicos oferecem a oportunidade de obtencdo de materiais
com atributos superiores aos das fases constituintes iniciais. Desta forma, melhores
propriedades podem ser criadas e exploradas, por meio da combinag¢ao de porgdes
da fase dispersa na fase matriz, no qual uma proporgéo significativa das propriedades

de ambas as fases constituintes € obtida dentro de um equilibrio.

3.3.1 Fase Matriz

A fase matriz em um compdsito tem diversas fungdes importantes, no quais a
torna indispensavel para a estrutura de um material. Entre elas pode-se citar a de que
€ a responsavel por ligar as partes da fase dispersa umas as outras, deve ser
composta por um material ductil e seu médulo de elasticidade deve ser menor que o
da fase dispersa.

A matriz € quem recebe a carga de tensao aplicada externamente e a transmiti
para a fase dispersa, protegendo-as contra danos superficiais decorrentes de esforgos
abrasivos e/ou reagdes quimicas do ambiente. Ela também é a responsavel em
prevenir a propagacao de trincas frageis entre os componentes da fase dispersa ou
do reforgo, assim mesmo que algumas partes individuais dos reforgos falhem a fratura
total do nanocompésito ndo ocorrera até que uma grande porgcao da fase dispersa
adjacentes tenha falhado.

O mecanismo de aumento da resisténcia € semelhante ao de endurecimento
por precipitagdo, enquanto a matriz suporta a maior parte da carga aplicada, as
pequenas particulas dispersas impedem ou dificultam o movimento das discordancias.
Dessa forma a deformacao plastica fica restrita de modo tal que os limites de
escoamento e de resisténcia a tragdo, assim como dureza, sdo melhorados
(MATTHEWS, 1999).

E muito importante que as forcas de ligacdo entre a fase matriz e a fase
dispersa sejam grandes e fortes, minimizando assim o arrancamento dos reforgos. A
resisténcia de um nanocompaosito depende basicamente da intensidade desta ligagao,

para que a transmissao de tensdes ocorra de uma boa forma entre a fase matriz de
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baixa resisténcia e a fase dispersa de boa resisténcia e responsavel por suportar e

sustentar o nanocomposito.

3.3.2 Fase Dispersa

A fase dispersa de um compdsito € aquela responsavel por suportar e resistir
aos esforcos nos quais o material € submetido. Os materiais utilizados na fase
dispersa apresentam altos limites de resisténcia a tracao.

Para maioria dos hanocompdésitos, a fase particulada € mais dura e mais rigida
que a matriz. Essas particulas de reforgo tendem a restringir o movimento da fase
matriz na vizinhanga de cada particula. Essencialmente a matriz transfere parte da
tensdo aplicada as particulas, as quais suportam uma fragdo da carga. O grau de
reforco ou melhoria do comportamento mecanico depende de uma ligagéao forte na
interface matriz-particula (DEODAT]I, 2009).

Nanocompdsitos particulados contém particulas de 10nm a 250nm de diametro.
Estes dispersoides, normalmente um éxido metalico, sao inseridos na matriz e mesmo
que nao sejam cristalograficamente coerentes com a matriz, elas bloqueiam o
movimento das discordancias, resultando num efetivo endurecimento do material.

Os materiais da fase dispersa podem ser classificados como fibras ou whiskers.
As fibras podem ser materiais policristalinos ou amorfos e possuem diametros
pequenos, sendo geralmente polimeros ou ceramicas. Ja os whiskers sao
monocristais muito finos, com razées comprimento-didametro extremamente grande.

Em consequéncia disso esses nanomateriais apresentam alto grau de
perfeigcao cristalina e séo virtualmente livres de defeitos, o que lhes proporcionam

resisténcias extremamente elevadas.

3.4 Nanocompdésitos

Os nanocompdésitos estabelecem uma categoria de materiais que vem sendo
estudados desde o século passado, mas principalmente no século XXI tém sido
amplamente desenvolvidos e aprimorados em aplicagdes e produtos inovadores.
Nestes materiais a fase dispersa incorporada como reforgco, possui escala

nanométrica, de grandeza na ordem 10-°m.
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Ligas endurecidas por dispersao sdo exemplos de materiais tradicionais que
podem ser considerados compdsitos em nanoescala. Em um nanocompdésito, a fase
dispersa consiste em particulas em escala nano distribuidas em uma fase matriz
(ASKELAND e WRIGHT, 2014).

3.4.1 Nanocompoésitos reforgados por dispersao

Os metais e ligas metalicas podem ter sua resisténcia aumentada e ser
endurecidos pela dispersao uniforme de diversas porcentagens volumétricas de
particulas finas de um material inerte e muito duro. A fase dispersa pode ser metalica
e nao metalica; 6xidos sdo usados com frequéncia. Novamente, o0 mecanismo de
aumento da resisténcia envolve interacdes entre as particulas e as discordancias na
matriz. O efeito do aumento da resisténcia por dispersao € mantido em temperaturas
elevadas e por periodos de tempos prolongados, pois as particulas dispersas séo
escolhidas para ndo serem reativas com a fase matriz.

Em geral, a sintese de solidificagdo de matriz de compdésitos metalicos, envolve
a producgéo de um fundido do material da matriz selecionada, seguido pela introdugéo
de um material de refor¢co no fundido, obtendo uma dispersao adequada. A proxima
etapa é a solidificacdo do fundido contendo dispersoéides sob condi¢des selecionadas
para obter a distribuicdo desejada da fase dispersa na matriz fundida (HASHIM et al.,
1999).

3.4.2 Nanocompésitos com matriz metalica

Os nanocompdésitos com matriz metalica possuem um metal ductil como
material da matriz, e podem ser usados em temperaturas de servico mais elevadas
que seus respectivos metais base. Além disso, o reforco pode melhorar a rigidez
especifica, a resisténcia especifica, a resisténcia a abrasao, a resisténcia a fluéncia,
a condutividade térmica, condutividade elétrica e a estabilidade dimensional. As
superligas, assim como ligas de aluminio (Al), magnésio (Mg), titanio (Ti) e cobre (Cu),
zinco, ferro, ago, niquel sdo empregadas como materiais da matriz. O reforco pode
ser na forma de particulados de fibras continuas, incluindo as de carbono, carbeto de

silicio (SiC), boro (B), 6xido de aluminio (Al2O3) e metais refratarios. Normalmente o
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processamento destes nanocompositos envolve pelo menos duas etapas, uma de
introdugao do refor¢o na matriz, denominada de consolidagao ou sintese, seguida de
uma operagao de conformagao (GENG, 2017, CHAWLA, 2012).

Compostos de matriz metalica se tornaram materiais de engenharia cruciais,
combinando ductilidade e tenacidade de metais com alta resisténcia e propriedades
de alto mddulo de elasticidade, alta resisténcia a tracdo e compressao e usabilidade
em altas temperaturas. Embora todos os tipos de metais leves possam ser usados
como material de matriz na produgao de compdsitos de matriz metalica, o aluminio e
suas ligas geralmente ocupam o primeiro lugar. A razao de preferir essas ligas é que
elas tém baixa densidade e baixa temperatura de fusdao, normalmente a escolha esta
relacionada essencialmente a matriz metalica, ao processo de fabricacdo e as
propriedades desejadas para a aplicagdes especificas. Baixa densidade relativa,
modulo de Young elevado, compatibilidade quimica e mecanica com a matriz, alta
condutividade térmica e elétrica e baixo coeficiente de expanséo térmica (CET) sao
as principais propriedades almejadas para reforgos em compdsitos metalicos. No
entanto, a fim de melhorar essas propriedades ainda mais, compdsitos com matrizes
metalicas vém sendo reforcados com materiais de nova geragdo mostrando
propriedades superiores. Atualmente, os melhores resultados desses reforgos sao
obtidos a partir de compdésitos de matriz metélica reforcados com grafeno (GULER e
BAGCI, 2020 e 221).

Na preparagcao de compdsitos com matriz de metal pela fundigdo, ha varios
fatores que precisam de considerados, incluindo:

a) a dificuldade de alcancar uma distribuicdo uniforme do material de reforgo;

b) molhabilidade entre as duas substancias principais;

c) porosidade nos compdsitos com matriz de metal fundido;

d) reagdes quimicas entre o material de reforgco e a liga da matriz.

A fim de alcancar as propriedades ideais do metal compdsito de matriz, a
distribuicdo do reforgo material na liga da matriz deve ser uniforme, e o molhabilidade
ou ligacao entre essas substancias deve ser otimizado. Os niveis de porosidade
precisam ser minimizados, e reagdes quimicas entre os materiais de reforco e a liga
da matriz deve ser evitada (HASHIM et al., 1999).

As Tabela 9 e Tabela 10 apresentam, respectivamente, os reforcos mais

utilizados atualmente segundo seu tipo e dimensdes e as propriedades de alguns
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deles (GENG, 2017 e CHAWLA, 2012 e PRAMANIK, 2016 e HAGHSHENAS, 2016 e
SABOORI, 2018).

Tabela 9 - Reforco utilizados em compésitos de matriz metalica.

. Razao de ‘n
Tipo Aspecto Diametro Reforgo
, SiC, Al,O3, WC, TiC, BN,
Particula 14 1-25 ym BAC
Fibras Curtas ou . .
Whisker 10-10.000 1-5 ym SiC, AlL,O3, AlO3 + SiO,, C
SiC, Al;O3, Al,O3 + SiOy, C,
Fibra Continua > 1.000 3-150 um B,
W, NbTi, Nb3Sn
Nanoparticula 1-4 <100 nm C, AlLOg, SiC
Nanotubo/Grafeno > 1.000 <100 nm C

Fonte: CHAWLA, K. 2012 & HAGHSHENAS, M. 2016, adaptado.

Tabela 10 - Propriedades dos reforgos utilizados em matrizes metalicas.

. Condutividade Coeficiente de Ponto de Moddulo de
. Densidade . . - .. .
Material (glem?) Térmica Expansao Térmica Fusao Young
9 (W/m.K) (10°K™1) (°C) (GPa)
SiC 3,2 200 - 270 40-5,0 2500 260 - 480
Al,O3 3,98 35-39 71-9 2050 365 - 393
TiC 4,92 20,5 7.4 3200 310 - 4602
B4C 2,52 29 5,73 2450 360 - 460
AIN 3,3 170 - 200 25-53 2200 308 - 346
C (diamante) 3,5 2.200 0,4-1,0" 3550 930
C (grafite) 2,25 25 -470 0,6-4,3 3593 48-27
SWCNTs 1,8 > 2.900 0,23 3550 +1.000
CIEiEne 1,05 5.000 6 5727 1.000
(monocamada)

" (MOELLE, 1997), 2 (TOROK, 1987), 3 (DENG, 2014)

SWCNTs (Single-Walled Carbon Nanotubes) sdo estruturas cilindricas compostas por uma
camada de grafeno, formando um tubo semelhante a uma parede unica.
Fonte: Adaptado pelo autor (GENG, 2017 e PRAMANIK, 2016 e SABOORI, 2018).

A expectativa que se tem de um compdsito de matriz metalica eficaz, € que
este demonstre harmonizagao entre a ductilidade e tenacidade dos metais com a alta

resisténcia e o alto moédulo elastico do reforco. Em termos gerais, matriz e reforgo
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precisam estabelecer um vinculo capaz de promover satisfatoriamente uma
distribuicdo homogénea de cargas da matriz para o reforgo. Este vinculo € efetivado
por meio da interacdo interfacial entre a matriz e o reforgo, a qual representa um dos
parametros que determina o desempenho do compdsito para a aplicagdo objetivada
(CHAWLA, 2012). Dessa forma é preciso conhecer, além das caracteristicas da
matriz, os aspectos fisicos do reforco como, forma e dimensédo, bem como sua
natureza quimica relacionada a sua composicao.

A interface entre a matriz e o reforgo € definida como uma regido bidimensional
de espessura limitada, na qual ha descontinuidade de alguma caracteristica ou
propriedade (estrutura cristalina, médulo elastico, densidade, coeficiente de expansao
térmica etc.), podendo ser acentuada ou gradual. Os mecanismos que originam essa
interface podem ocorrer sob ligagado quimica, interdifusao, ligagado de van der Waals
ou intertravamento mecanico e exigem, em todos os casos, contato desmedido entre
matriz e reforgo (CHUNG, 2010). A relevancia dos mecanismos interfaciais esta
associada a sua proporcao no material compdsito e no fato do sistema matriz/reforgo
estar fora do equilibrio termodindmico (PRAMANIK, 2016 e CHAWALA, 2012),
podendo proporcionar determinados tipos de reacbdes durante a manufatura do
composito, tais quais fendbmenos de difusdo entre matriz/reforco ou a producéo de
compostos interfaciais. Por exemplo, compésitos de aluminio reforcados com SiC,
processados por rota de infiltragcdo de metal liquido tendem a formar carbeto de
aluminio (AlsC3) na interface Al/SiC, segundo a reacdo (1) (CHAWALA, 2012 e
CHUNG, 2010 e CHAWLA, 2013 e XIONG, 2011):

4..‘1][]:, ‘|‘ 35]"[':[_‘;} —* AI4C3{5J ‘|‘ 3Si{,ij (1)

Além da interacéo interfacial, a distribuicdo ou dispersao do refor¢o na matriz

também se revela como um fator determinante nas propriedades do compésito.
Por essa razdo, compositos reforcados descontinuamente ou com particulas séo os
mais usuais, em virtude do menor custo de fabricagao e propriedades relativamente
isotrépicas comparado a compésitos reforcados continuamente (GENG, 2017 E
CHAWLA, 2012).

Algumas areas de destaque em que sao aplicados compdsitos de matriz
metalica num geral, podem ser citadas: satélites espaciais (compdsitos a base de Ti

e Al) (PRAMANIK, 2016), aeronaves civis e militares (compdsitos a base de Al ou Mg)
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(PRAMANIK, 2016), potenciais aplica¢gdes na industria biomédica na manufatura de
préteses (compositos Ag/CNT e Ti/Ti-CNT) (FENG, 2005 E LI, 2013), laminas de
turbinas (Ni/NisNb), supercondutores (Cu/Nb, Cu/NbsSn) e eletrodos de soldagem
(Cu/W) (HAGHSHENAS, 2016).

A industria aeronautica sempre foi a maior entusiasta dos compésitos de matriz
metalica devido suas excelentes propriedades fisicas e mecanicas. Esses materiais
estao presentes em componentes de turbinas, em subsistemas mecanicos, bem como
na fuselagem (DANIEL, 2001). Com as mudancgas de paradigmas no setor automotivo,
a industria automobilistica vem adotando cada vez mais estes materiais em seus
projetos, principalmente compdsitos de matriz de aluminio, pelas seguintes razbes
(HAGHSHENAS, 2016):

a) reducgao do peso das pegas do motor;

b) aumento da temperatura de operagéo dos motores;

c) melhoria das propriedades tribolégicas de movimento e contato;

d) componentes (resisténcia ao desgaste, lubrificagao);

e) aumento de rigidez e resisténcia mecanica;

f) coeficiente de dilatagao térmica correspondente (ago ou ferro fundido em
relacdo a ligas de aluminio);

g) uso de técnicas de fabricagdo convenientes (sobretudo para ligas de

aluminio reforgadas de forma descontinua.

As formas de ligagdo na interface dos compdsitos com matriz de aluminio,
durante o processo de mistura molecular, visto que existem grupos funcionais nas
cargas de carbono, é o mais importante para a transferéncia de carga entre a matriz
e o reforgo. As interfaces e a forte ligacao interfacial entre o reforco de grafeno e a
matriz de metal da liga de aluminio, desempenham um papel importante na
determinagado da resisténcia a tracdo dos compdsitos e, consequentemente, nas
propriedades mecéanica (VENKATESAN e XAVIOR, 2019).

Baseado neste contexto a matriz de aluminio com reforco de grafeno
reivindicaram para si a atengcdo ndo sO dos pesquisadores, mas da industria,
promovendo extensivas pesquisas relacionadas a manufatura de compdsitos de

matrizes metalicas reforcadas com grafeno, almejando materiais com propriedades
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superiores, de modo que, se esses materiais, principalmente os compdsitos de
aluminio, atingirem as expectativas, somado a um baixo custo de manufatura. Sendo
assim, os proximos topicos irdo abordar acerca de compositos Metal/Grafeno com

maior destaque a compositos de matriz de aluminio reforgados com grafeno.

3.4.3 Nanocompdsitos com matriz metalica com reforgo de Grafeno

Com ja apresentado anteriormente, compdsitos metalicos reforgados com C,
Al2O3 ou SiC sdo ja de conhecimento relativamente sodlido entre a comunidade
académica e industria, tornando o grafeno o protagonista da vez, com a expectativa
de prover compodsitos melhores a custos de manufatura reduzidos. Contudo, ha
desafios no processamento deste material, por exemplo, a utilizacdo de técnicas
adequadas para sua dispersdo na matriz, devido a desproporcional diferenca de
densidade entre grafeno e matriz, sem comprometer sua estrutura, além de sua alta
area superficial especifica, possibilitando maiores interagdes fisicas e quimicas com
a matriz e com o meio (atmosfera), podendo ser tanto positivas (com o
estabelecimento de ligagdes interfaciais satisfatorias, desempenhando seu papel
efetivo na transferéncia de carga entre matriz/reforco, elevando suas propriedades
mecanicas), quanto negativas (com a formagao de compostos interfaciais como Al4C3
quando a matriz é de Al) e também a interagdo do carbono com o oxigénio em altas
temperaturas quando na fundicdo. Além destes, outros fatores que afetam o
desempenho final do compdsito estdo relacionados a qualidade do grafeno,
intrinsecamente associado ao método de sua producdo, bem como dimensao e
numero de suas camadas, os quais ja demonstraram impactar nas propriedades
mecanicas de compositos poliméricos (GONG, 2010 e GONG, 2012), esse ultimo foi
resolvido uma vez que iremos utilizar um grafeno ja qualidade comprovada e

certificada, a fim de eliminarmos essa possivel variavel no processo.
3.4.4 Nanocompositos com matriz metalica de Aluminio com reforgo de Grafeno
O aluminio e suas ligas representam as principais matrizes para confecgao de

compaositos, isso é devido a sua baixa densidade, baixo ponto de fusao, versatilidade

e custo/beneficio. Como ja mencionado, para obter propriedades apropriadas para
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uma aplicagdo especifica, seja ela melhorar condutividade elétrica em cabos de
conducgao, melhorar a dissipacado das carcacas de aluminio de motores elétricos, &
necessaria a escolha de um reforgo conveniente. O aluminio puro n&o € indicado para
aplicagdes de engenharia estrutural por apresentar baixa resisténcia mecanica, sendo
assim, para esse tipo de aplicacdo, a escolha de um reforgo com alto mdodulo e alta
resisténcia mecanica, seria ideal para manufatura de um compadsito com propriedades
especificas para esse tipo de aplicacdo. No caso em aplicagdes elétricas ou térmicas,
baixo coeficiente de dilatagdo térmica e elevados valores de conducéo (elétrica ou
térmica) seriam um pré-requisito para um reforco compor o material compdsito. Com
relagdo ao grafeno, suas propriedades apresentam um grande potencial de aprimorar
o aluminio e suas ligas abrangendo aplica¢des tanto elétricas e térmicas, quanto
mecanicas. Contudo, conforme ja mencionado, iremos focar neste trabalho apenas na
liga de aluminio SAE 323. A Tabela 11 expde um comparativo entre as propriedades
do aluminio (Puro) e as do grafeno (SEYED, 2019).

Tabela 11 - Comparativo entre as propriedades do aluminio e as do grafeno.

Propriedade Unid. Aluminio Grafeno
Ponto de Fuséo °C 660 5727
Densidade g/cm3 2,7 1,05
Resisténcia a tragao MPa 80 130.000
Modulo de Young GPa 70 1.000
Condutividade elétrica Q'm? 3,2.107 108
Condutividade térmica WK 237 5.000
Coeficiente de expanséao térmica K 24101 -6.10°
Area de Superficie especifica m?g™’ - 2630

Fonte: SEYED, 2019, adaptado.

3.5 Fundicao

A fundigao é um processo de fabricagdo no qual um metal totalmente fundido é
derramado na cavidade de um molde que apresenta a forma desejada; com a
solidificacdo, o metal assume a forma do molde, mas sofre certa contracdo. Em
comparagao com outros processos de fabricagdo, a fundicdo € o processo mais
econdmico. Técnicas diversas de fundicdo sdo comumente empregadas, incluindo a
fundicdo em molde de areia, com matriz, de precisdo, com cera perdida e a fundicao

continua.
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O processo de fundigdo pode dar origem a pegas acabadas, ja em seu formato
final, ou em pegas que posteriormente serdo submetidas a outros processos de
conformagdo mecanica, como por exemplo, a forja, soldagem ou usinagem.
Entretanto, de um modo geral, as pegas fundidas passam por processos de
acabamentos padrées, como corte de canais, rebarbacdo e jateamento. E muito
comum, apos a fundicio, as pecgas serem submetidas a tratamentos térmicos, quando
se é necessario obter maior resisténcia mecanica, uma vez que o processo de
fundicdo confere menor resisténcia mecanica do que outros processos de
conformacéao.

Entre a variedade de processos de fabricagao disponiveis para compdsitos de
matriz de metal descontinuo, a fundigdo é geralmente aceita como um caminho
particularmente promissor, atualmente praticado comercialmente. Suas vantagens
residem em sua simplicidade, flexibilidade e aplicabilidade para grandes quantidades.
Também é atraente porque, em principio, permite que uma rota de processamento de
metal convencional seja usada, e, portanto, minimiza o custo final do produto. Esta
técnica de metalurgia liquida é a mais econémica de todas as rotas disponiveis para
a producao de compodsitos com matriz de metal e permite que componentes de
tamanhos muito grandes sejam fabricados (HASHIM et al., 1999)

O custo de preparacao de materiais compdsitos usando um método de fundicéo
€ cerca de um tergo a metade dos métodos competitivos e para alto volume producéo,

projeta-se que o custo pode cair para um décimo (SKIBO et al., 1988).

3.5.1 Fundigao por gravidade em molde de areia

Na fundicdo em molde de areia, que é provavelmente € o método mais comum,
a areia comum é utilizada como o material do molde. Um molde em duas partes &
formado pela compactacao da areia ao redor de um modelo que tem a forma da peca
que se deseja fundir. Além disso, um sistema de canais de alimentagao é geralmente
incorporado ao molde, para possibilitar e acelerar o escoamento do metal fundido para
o interior da cavidade e para minimizar defeitos internos da fundicao.

Podem ainda ser utilizados para modelamento das pecgas, componentes
chamados de machos de fundi¢ao, que servem para formar canais ou furos em pecas

que precisem ser vazadas. Os machos devem ser feitos de um material resistente o
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suficiente para suportar o processo de vazamento do metal fundido, mas devem ser
qguebraveis apos o processo de solidificacido e esfriamento para que possa ser retirado

da peca.

3.5.2 Fundigao por gravidade em coquilha

O método de fundigao por gravidade em coquilha € um processo de fabricagao
de pecas metalicas. Funciona despejando metal liquido em uma coquilha (molde
permanente) por gravidade, sem a necessidade de aplicar pressédo externa. O metal
liquido é vertido diretamente na coquilha, em que solidifica para formar a peca
desejada. Este método é adequado para produzir pegas de geometria complexa com
alta precisao dimensional e acabamento superficial. Ele € amplamente utilizado na
industria devido a sua eficiéncia e capacidade de produ¢ao em larga escala.

Abaixo apresentamos alguns pontos de comparagao basica entre os processos
de fundigdo em areia e coquilha:

A peca fundia em coquilha possui um custo final menor (por pega), pois a
fundicdo em areia varia em fungao das quantidades e o que interfere pouco no

coquilhamento;

a) a produgao € maior e mais rapida no coquilhamento;

b) possui uma qualidade superior em acabamento;

c) as pegas podem ser fundidas com buchas, insertos e posticos;

d) na mesma ferramenta (coquilha) é possivel alterar os diametros dos furos
ou dimensodes das buchas e insertos sem alterar o molde, apenas alterando
os posticos do molde;

e) afabricacdo de pequenas quantidades para teste ou amostras nao depende
de programacao de producao (exceto casos especiais com ferramentas
muito grande);

f) o custo de molde e bem superior comparando-se com molde de madeira
para fundicdo em areia, tomando o processo muito caro para pequenas
quantidades nao seriadas (esporadicas), exceto em caso que o custo da

usinagem posterior € muito elevado.
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3.5.3 Fundigado em forno a indugao eletromagnética

O processo de fundigdo em forno a indugéo eletromagnética funciona induzindo
correntes elétricas no metal por meio de um campo magnético oscilante, que é gerado
pela bobina indutor do forno, ocorrendo o aquecimento por meio de efeito joule por
correntes parasitas induzidas, correntes de Foucault (em inglés: eddy current).
Quando uma pega metalica é colocada dentro deste campo, correntes elétricas séo
induzidas no metal devido as leis da indugéo eletromagnética, gerando calor por meio
da resisténcia elétrica do material. A corrente elétrica é induzida no metal pela bobina
indutora, gerando calor devido a resisténcia elétrica do material. Isso promove um
aquecimento rapido e uniforme. As correntes elétricas induzidas no metal encontram
resisténcia elétrica em seu percurso, o que resulta na geragédo de calor. Esse calor
aquece o metal de maneira rapida e uniforme. Esse processo possui maior eficiéncia
energética, pois o consumo de energia € menor em comparagao com fornos elétricos
convencionais, devido a eficiéncia do processo de indugéo, pois o calor é gerado
diretamente no interior do metal, eliminando perdas associadas a transferéncia de
calor. Além disso, permite um controle preciso da temperatura, facilitando o ajuste
para diferentes ligas metalicas e processos de fundi¢do. O controle da temperatura é
alcangado ajustando a poténcia do campo magnético e a frequéncia de oscilagéo da
corrente elétrica. Isso permite um aquecimento preciso, evitando o superaquecimento
ou subaquecimento do metal. Uma vez que o metal atinge a temperatura desejada,
ele esta pronto para a fundigdo. Dependendo da aplicagdo, o metal pode ser
despejado em moldes pré-fabricados ou moldado diretamente no interior do forno. O
aquecimento rapido resulta em tempos de ciclo mais curtos, aumentando a
produtividade e reduzindo os custos de produgado. Esse processo também pode ser
caracterizado como mais ecoldgico, uma vez que reduz a emissdao de gases e
residuos, proporcionando um ambiente de trabalho mais limpo e seguro.

E um processo de fundicdo rapido, uniforme e altamente adaptavel as

necessidades da industria.
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3.5.4 Fundigdao em atmosfera inerte

O termo inerte significa "quimicamente inativo", de modo que uma atmosfera
inerte € um ambiente em que a fusdo pode ocorrer sem risco de contaminacéo pelos
gases reativos que existem no ar, como o oxigénio e o diéxido de carbono. O gas
argonio é bastante utilizado para ambientes de manufatura com fundicdo nestas
caracteristicas, devido ao fato de que € ele € inerte e abundante (o terceiro gas mais
abundante na atmosfera terrestre).

Uma atmosfera inerte € essencial para o processo de fusdo para garantir que
as pecgas metdlicas que estdo sendo construidas ndo sejam contaminadas pelas
moléculas de ar que podem alterar as propriedades fisicas e quimicas das pecas

finais.

3.5.5 Agitacao eletromagnética provocada por correntes de Foucault induzidas

no material

Durante o processo de fusao em fornos de inducéo, a interacdo entre o campo
magneético gerado pela bobina e as correntes de Foucault induzidas no metal fundido
promove uma agitagao interna significativa. Essa agitagdo forga o metal a se mover
do centro para as bordas e vice-versa, formando um menisco caracteristico na
superficie do banho metalico. A intensidade desse movimento depende da poténcia e
da frequéncia aplicadas, além da geometria da bobina e das propriedades fisicas do
metal, como densidade e viscosidade.

A frequéncia da corrente alternada influencia diretamente a profundidade e a
intensidade das correntes induzidas: frequéncias mais altas geram correntes
superficiais e agitagdo localizada, enquanto frequéncias mais baixas promovem
correntes mais profundas e mistura mais homogénea (JAKOBSEN, 2014).

Essa agitacao é benéfica para a homogeneizagao térmica e quimica do banho,
favorecendo a dissolucdo de elementos de liga e a distribuicdo de reforgos, como
nanoparticulas de grafeno. No entanto, agitacao excessiva pode aumentar a absorgao
de gases, acelerar o desgaste do revestimento refratario e intensificar a oxidacao da
liga (ISPAT, 2021).
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3.5.6 Rotagao mecanica

A agitagdo mecanica € uma técnica amplamente empregada na produgéo de
compositos metalicos, especialmente em processos de fundigdo, com o objetivo de
melhorar a molhabilidade entre matriz e reforgo, promover a desaglomeragéo de
particulas, garantir uma distribuicdo homogénea dos reforgos e reduzir porosidades e
gases aprisionados nas interfaces sélido-liquido (ZHOU, 1997; HASHIM et al., 1999).

O sistema de agitagdo € composto por um motor, eixo e impulsor, sendo este
ultimo responsavel por gerar o movimento do fluido metalico no interior do cadinho. A
rotagdo do impulsor imerso no aluminio fundido favorece a transferéncia de massa, a
desgaseificacdo e a homogeneizacdo térmica do banho metalico (GONCALVES,
2023).

Impulsores axiais geram fluxo paralelo ao eixo, sendo mais eficazes na mistura
de liquidos e solidos em suspensao, enquanto impulsores radiais produzem correntes
tangenciais, mais adequadas para a disperséo de gases (GARAVITO, 2013; McCABE
et al., 1993). A escolha do tipo de impulsor influencia diretamente o padrao de mistura
e a eficiéncia do processo.

Estudos recentes demonstram que a agitagdo continua no estado liquido,
seguida de agitagdo isotérmica no estado semi-sélido, resulta em melhor
molhabilidade e disperséo das particulas reforgantes, como o grafeno, na matriz de
aluminio (ZHOU, 1997; COURA, 2021).

3.6 Ensaios Fisico-quimicos e mecéanicos

3.6.1 Metalografia

O termo metalografia é bastante genérico, causando assim controvérsia quanto
a sua definicdo. Porém, utiliza-se do conceito de que é o estudo das caracteristicas
estruturais ou da constituicdo dos metais e suas ligas, para relaciona-los com suas
propriedades fisicas, quimicas e mecanicas. Para se conseguir essa relacdo entre
estrutura observada a olho nu, lupa ou microscopio com as propriedades mecanicas,
deve-se seguir uma linha definida de procedimentos, que chamamos de exame
metalografico (FERNANDES, 2011).
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Para a realizacao da analise, o plano de interesse da amostra € cortado, lixado,
polido e atacado com reagente quimico, de modo a revelar as interfaces entre os
diferentes constituintes do material (FERNANDES, 2011).

3.6.2 Microscopia eletrénica por varredura (MEV)

O MEV é um aparelho que pode fornecer rapidamente informacgdes sobre a
morfologia e identificacdo de elementos quimicos de uma amostra sélida. Sua
utilizacdo é comum em biologia, odontologia, farmacia, engenharia, quimica,
metalurgia, fisica, medicina e geologia (DEDAVID, 2007).

O MEV é um dos mais versateis instrumentos disponiveis para a observacéao e
analise de caracteristicas microestruturais de objetos sdlidos. A principal razado de sua
utilidade é a alta resolugcao que pode ser obtida quando as amostras sao observadas;
valores da ordem de 2 a 5 nanémetros sdo geralmente apresentados por instrumentos
comerciais, enquanto instrumentos de pesquisa avancada sao capazes de alcancar
uma resolucado melhor que 1nm (NAGATANI et al. 1987).

O principio de um microscépio eletronico de varredura, consiste em utilizar um
feixe de elétrons de pequeno didmetro para explorar a superficie da amostra, ponto a
ponto, por linhas sucessivas e transmitir o sinal do detector a uma tela catédica cuja
varredura esta perfeitamente sincronizada com aquela do feixe incidente. Por um
sistema de bobinas de deflexao, o feixe pode ser guiado de modo a varrer a superficie
da amostra segundo uma malha retangular. O sinal de imagem resulta da interagao
do feixe incidente com a superficie da amostra. O sinal recolhido pelo detector é

utilizado para modular o brilho do monitor, permitindo a observagao (DEDAVID, 2007).

3.6.3 Espectroscopia por energia dispersiva (EDS)

A espectroscopia de raios X por dispersao em energia, € uma técnica analitica
acoplada ao microscopio eletrénico de varredura, que permite uma analise elementar,
caracterizagao quimica dos elementos presentes na amostra, microanalise qualitativa
e semi-quantitativa de elementos quimicos, e também uma porcentagem de fase em
microestruturas (DA COSTA, 2016).
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Essa deteccdo dos raios da amostra pode ser executada pela medida de suas
energias (EDS), ou ainda, pelo seu comprimento de onda (WDS). A detecgao a partir
da EDS é a mais recorrida por possuir maior rapidez na quantificacdo dos elementos.
Estatisticamente, as analises de amostras contendo apenas 10% dos elementos que
a compde levaria cerca de 10s, proporcionalmente, uma contendo 1%, demandaria
100s (EVERHART, 1960).

Caracteristica primordial dessa técnica € o fato de obter-se o mapa
constitucional da regido analisada podendo correlacionar a morfologia, obtida por
MEV e composigado (DA COSTA, 2016).

3.6.4 Ensaios de dureza de ligas metalicas

A dureza é uma medida da resisténcia de um material a uma deformacgao
plastica localizada, provocada por um pequeno penetrador, quando este é forgado
contra a superficie do material testado. A profundidade ou o tamanho da impressao é
medida, entao relacionada a um numero de dureza; quanto mais macio for o material,

maior e mais profunda sera a impressao, e menor sera o numero indice de dureza.

3.6.4.1 Microdureza Vickers (HV)

Utiliza-se muito a dureza Vickers para pesquisas, estudos e mais
especificamente para determinacdo da profundidade de témpera nos acgos, para
ensaios de metais muito duros ou moles. Essa dureza foi introduzida em 1925 por
Smith e Sandland, levando o nome Vickers, pela companhia Vickers-Armstrong Ltda,
que fabricou as maquinas mais conhecidas para operar com este tipo de dureza. O
penetrador € uma piramide de diamante de base quadrada, praticamente
indeformavel, com um angulo de 136° entre as faces opostas. Esse angulo produz
valores de impressdes semelhantes a dureza Brinell e o numero de dureza obtido é o
mesmo para qualquer carga usada de escala para materiais homogéneos. Para este
tipo de dureza, a carga varia de 1 a 120 kgf e a mudancga de carga é necessaria para
se obter uma impressao regular, sem deformacédo e de tamanho compativel para

medida de suas dimensdes no visor da maquina.
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Entretanto para cargas muito pequenas, a dureza Vickers pode variar de uma
carga para outra, sendo entdo necessario mencionar a carga usada toda vez que se
ensaiar um metal. A area tem que ser medida com precisao, e para este fim existe um
microscépio acoplado a maquina para determinagdo das diagonais, com grande
precisdo, cerca de 1 micron. A carga € aplicada levemente na superficie da amostra,
por meio de um pistdo movido por uma alavanca e é mantida por cerca de 18
segundos, depois do qual é retirada e o microscéopio € movido manualmente até que
focalize a impresséo.

As principais vantagens do método Vickers sdo:

a. escala continua;

b. impressdes extremamente pequenas que nao inutilizam a peca;

c. grande precisdo de medida;

d. deformacao nula do penetrador;

e. existéncia de apenas uma escala de dureza;

f. aplicagdo para toda gama de durezas encontradas nos diversos materiais;
g. aplicagcdo em qualquer espessura de material, podendo, portanto, medir

também durezas superficiais.

3.6.5 Resisténcia e Resistividade Elétrica

Resisténcia elétrica (R) é a capacidade de um corpo qualquer se opor a
passagem de corrente elétrica mesmo quando existe uma diferengca de potencial
aplicada. Quando uma corrente elétrica € estabelecida em um condutor metalico, um
numero muito elevado de elétrons livres passa a se deslocar nesse condutor. Nesse
movimento, os elétrons colidem entre si e contra os atomos que constituem o metal.
Portanto, os elétrons encontram uma certa dificuldade para se deslocar, isto €, existe
uma resisténcia a passagem da corrente no condutor. A unidade de medida da
resisténcia elétrica é ohm (Q).

A resistividade elétrica € uma medida da capacidade de um material de resistir
ao fluxo de corrente elétrica. E uma propriedade especifica do material e é

representada pela letra grega rho (p). A resistividade elétrica depende da temperatura
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e da composic¢ao do material. A unidade de medida da resistividade elétrica € o ohm-
metro (Q .m).

Resumidamente, a resisténcia elétrica é a medida da oposicdo ao fluxo de
corrente elétrica em um objeto especifico, enquanto a resistividade elétrica € uma
propriedade do material que indica sua capacidade de resistir ao fluxo de corrente
elétrica.

A correlagao entre si se da pela equagao (Eq. 01) abaixo:

p=— Eq. (01)

Em que A é a area da segéo transversal para a amostra (m?), L € o comprimento
da amostra (m) e o R € a resisténcia (Q) medida da amostra, a condutividade elétrica
€ o inverso da resistividade.

O cobre eletrolitico puro, a 20°C, possui condutividade elétrica de
5,8 x 10" S/m. Esse valor foi adotado como padrao internacional pela Comissao
Eletrotécnica Internacional, conhecido como IACS (/nternational Annealed Copper
Standard), e representa 100% de condutividade. Outros metais sdo comparados com
esse valor: o aluminio 6N, por exemplo, tem cerca de 65% da condutividade do cobre,
ou aproximadamente 3,77 x 10” S/m. Ja a prata, que é o metal mais condutor, alcanca
106% do IACS, equivalente a 6,15 x 10” S/m. Esse padrao € amplamente usado como

referéncia para avaliar a condutividade de materiais condutores.

3.6.5.1 Ponte Wheatstone e Ponte Kelvin (Ohmimetro)

A medigao da resisténcia elétrica é realizada por uma variedade de métodos e
instrumentos, dependendo da magnitude do resistor e da precisdo ou escala
desejada. No intervalo de alguns ohms (Q) a um megohm (MQ), um ohmimetro pode
ser usado com boa precisdo. Porém, para medi¢cdes de resisténcia em menores
escalas, os métodos de ponte sdo aplicados, porque sdo metodos nos quais duas ou
mais propor¢des podem ser igualadas e porque as medi¢gdes podem ser feitas por
comparagdo com padroes conhecidos com precisdo. Para resistores de dois

terminais, a ponte de Wheatstone pode ser usada; para medi¢gdes de quatro terminais,
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e para escala de medicédo de baixa (menor que 1 Q) a ponte Kelvin é o instrumento
mais adequado aplicado. (BEATY, 2012).

Segundo Irwin e Nelms (2005), um circuito de ponte, Figura 19, € um dispositivo
preciso para medir a resisténcia. Este circuito, € usado para medir o resistor
desconhecido. A perna central do circuito contém um galvanémetro, que é um
dispositivo muito sensivel usado para medir corrente (). Quando o resistor
desconhecido é conectado a ponte, € ajustado até que a corrente no galvanémetro

seja zero, ponto em que a ponte é equilibrada.

Figura 19 - Circuito em ponte de Wheatstone para medigao de um resistor.

C
Fonte: IRWIN e NELMS, 2005.

Na Ponte Kelvin, a corrente é aplicada por meio de dois dos terminais e a
tensdo é medida por meio dos outros dois. Dado que a corrente € conhecida e a
tensdo é medida diretamente sobre a resisténcia que queremos determinar, a
resisténcia pode ser calculada usando a lei de Ohm (Eq. 02), nesta condicéo
equilibrada:

Rl _ Rz

V=1I-Rx =
R3  Rx

Eq. (02)

Em que: Rx ¢ a resisténcia a ser determinada, V é a tensdo medida e | é a corrente aplicada.

A ponte de Kelvin (ohmimetro) é uma modificagdo do circuito da ponte de
Wheatstone que possibilita a medicdo de resisténcias muito baixas e com elevada
precisao, menor suscetibilidade as interferéncias (resisténcia dos contatos ou fios) ou

maior confiabilidade e ainda apresentando adaptabilidade tanto para medigdes
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estaticas quanto dindmicas. Quando a resisténcia a ser medida € da ordem da
resisténcia dos fios de ligacdo, a ponte de Wheatstone produz erros significativos
devido a queda de tensao nesses fios. No entanto, apesar da Ponte Kelvin ser uma
ferramenta poderosa, € importante entender suas limitacbes e os cuidados
necessarios ao utiliza-la, tais como: calibragdo, como qualquer instrumento de
medic¢ao, o dispositivo necessita de calibragdes regulares para garantir a precisdo das
medidas. E fundamental ter um entendimento claro de como funciona e como
interpretar os resultados, para evitar erros ou mas interpretagdes, e principalmente
entender como as interferéncias eletromagnéticas do ambiente podem afetar as
medigdes (IRWIN e NELMS, 2005).

3.6.6 Difusividade térmica

O significado fisico da difusividade térmica esta associado a difuséo de calor
dentro do produto durante as mudancgas da temperatura com o tempo. Um elevado
valor da difusividade térmica significa uma rapida transferéncia do calor dentro do

produto e pouco tempo para o calor sair do corpo (DINCER, 1995).
3.6.6.1 Método quadrupolo térmico

O método do quadrupolo térmico foi desenvolvido por Degiovanni (2000; 2002)
cuja resolugao € aproximada pelo método dos minimos quadrados, conduzindo assim
a determinacéao da difusividade térmica em toda a duracédo do termograma. Diferente
de outros métodos, o Quadrupolo Térmico inclui as perdas térmicas existentes,
convectivas e/ou radiativas, em todas as dire¢des. Este método oferece um modelo
que conduz a solugdo da equacao geral de difusdo de calor (egs. 03, 04, 05):

o’ _ 1 (o -
x2 (at) a. (03)
Em que T a temperatura, t o tempo, e o € a difusividade térmica:
@=-) Eq. (04)
PCp

O fluxo de calor ¢ em qualquer ponto dentro do sistema é dado por:

aT
Q= —kAa Eq. (05)
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Em que k é a condutividade térmica e A é a area.

A Figura 20 apresenta a modelizagdo para o método Quadrupolo térmico:

Figura 20 - Modelizagao para o método Quadrupolo térmico.
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Fonte: Centro de Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear (CDTN), 2021.

Uma maneira de visualizar a difusividade térmica € como a razdo entre a
derivada da curvatura em fungédo do tempo para um dado gradiente de temperatura,
quantificando a taxa na qual a concavidade da temperatura € "suavizada para fora do
sistema". Em certo sentido, a difusividade térmica € a medida da inércia térmica. Em
uma substancia com alta difusividade térmica, o calor se move rapidamente através
dela porque a substancia conduz calor rapidamente em relagdo a sua capacidade
volumétrica de calor ou "thermal bulk". Na analise de transferéncia de calor,
difusividade térmica é a condutividade térmica do material dividida pela densidade e
o calor especifica a pressao constante (eq. 04). Ela mede a taxa de transferéncia de
calor de um material do lado quente para o lado frio, tendo sua unidade no S| dado
por m?/s (VENKANNA, 2010).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais e Equipamentos

4.1.1 Grafeno

O grafeno utilizado foi fornecido pela empresa HEXO GRAPHENE INDUSTRIA
QUIMICA LTDA sob o nome comercial de HP10 Powder. Este material consiste em
nanoplacas de grafeno de poucas camadas (denominagédo do fabricante de GPC)
sendo formado um poé preto muito fino com uma composicdo quimica de 99,5% de C
(m/m), com distribuicdo de até 10 camadas, tendo uma razéo de aspecto elevada (da
ordem de até 10 [Um de lateralidade), ou seja, possui uma razao elevada entre as
comprimento das nanoplacas em fungédo da espessura de camadas, que implica um
material muito fino e muito largo, conforme determinado pelo data sheet do fornecedor
(vide Anexo | a ficha técnica do produto). A Figura 21 mostra a embalagem comercial
do produto da Hexo HP10, e a Tabela 12 apresenta as propriedades fisico-quimicas do
HP10 Powder.

Figura 21 - Grafeno fornecido pela Hexo Graphene HP10 Powder

Fonte: Hexo Graphene, adaptado e Autor, 2025
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Tabela 12 — Propriedades fisico-quimicas do Grafeno Phoster HP10 Powder.

Especificagao quimica Parametros Valor
C %m/m 99.50
Outros: O, K, Al, S, Ni, CI, Si, Mg, Fe, Cr %m/m 0.50
Densidade g/lcm? 0,17
Numero de camadas - 1-10
Diametro de particulas maximo um 20
Area superficial m?/g 64,6

Fonte: Hexo Graphene, 2025, adaptado.

As caracterizagdes de microscopia eletrénica de varredura (MEV), difracdo de
raios X (DRX) e espectroscopia RAMAN sao apresentadas na Figura 22 e no Anexo

I, conforme fornecido e apresentado no datasheet pela empresa Hexo Graphene.

Figura 22 — Caracterizagoes do grafeno HP10. a) Espectro Raman; b)
Histograma do numero de camadas; c) Difratograma de raio X; d) Analise
termogravimétrica TGA

G 8-

1]

2D

]
f

Intensidade (unid. arb.)
e

Contagem (10°)
-8

| f
H A
T T T

! !
1000 2000 3000 5 6 7 8 9 10>10

Raman Shift ( cm™) Num. de camadas
(a) (b)
Hp10 T T T T T T T T T T
10000 -
\\ - =0,008
\".
8000 -| \
4 -0,008 'g
a < 60+ 2
g 0 < 50 E
g g " 1 -0.004 <
g F 40 o
E 4000 %] | 5
20 1 -0,002
2000 - 104 . '\
. A | R SR N - 0,000
[ == .._.I_—o" \_I . .T_.J"V_I-\_igﬁ_.-r__ T T T T T T T T T T
10 20 10 40 50 0 0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
26 (graus) Temp (C)
(c) (d)

Fonte: Hexo Graphene adaptado, 2025
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4.1.2 Aluminio SAE 323

O aluminio utilizado na produgdo das amostras foi adquirido pelo autor de
fabricagdo da empresa Metais Capixaba. Lingotes de aluminio de lote: 235807, ordem
56-D, OPE: 30933129, estagdo: 112, com um peso bruto total de 14 kg e composigéo
quimica, mostrados na Figura 23 e na Tabela 13. Conforme certificado de analise
enviado pelo fornecedor, é possivel afirmar que o material se encontra dentro dos
limites especificados pela norma SAE J425 323, classificando o material como

aluminio silicio.

Fonte: Elaboragao préprio autor, 2024.

Tabela 13 — Composi¢ao Quimica da liga de Aluminio SAE 323, dados do
fabricante e referéncia normativa SAE 323.
Composi¢ao Quimica

Elemento Valor Valor Nominal
(%) Analisada SAE 323

_Aluminio 92,3000 89,95 a 93,30
Silicio 6,9000 6,50 a 7,50
“Ferro 0,2200 max. 0,60
Cobre 0,0180 max. 0,25
Manganés 0,1100 max. 0,35
Magnésio 0,3000 0,20 a 0,45
Cromo 0,0050 max. 0,05
Niquel 0,0290 max. 0,05
Zinco 0,0080 max. 0,35
Estanho 0,0010 max. 0,05
Titanio 0,0650 max. 0,25
Chumbo 0,0110 max. 0,05
Calcio 0,0008 max. 0,05
Estroncio 0,0000 max. 0,05

Fonte: CAPIXABA, 2024, SAE J245 323, adaptado.
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A composigao quimica completa da liga € apresentada na Tabela 13 acima em
conjunto com o valor nominal por norma para os principais elementos quimicos
presentes na liga utilizada no processamento das amostras, para maiores detalhes
dos limites de composicao sédo apresentados no OApéndice 2 — Data Sheet Aluminio
SAE 323 - Capixaba. Esta liga € indicada para fundigdo em areia e em coquilha, sendo
ideal para componentes que demandam resisténcia a corrosao, estanqueidade e/ou

boa condutividade.

4.1.3 Forno a indugao eletromagnética com atmosfera inerte

Para o processamento das amostras, foi utilizado o forno de inducao
eletromagnética do Laboratério de Combustivel Nuclear (LabCoN) do Centro de
Desenvolvimento de Tecnologia Nucelar (CDTN), marca Leibold-Heraeus, modelo IW-

7P, (Figura 24), operado com atmosfera de gas inerte e sob vacuo.

Figura 24 — Forno de indugao do CDTN
- Y3

\

Fonte: Autor, 2025.

O forno de inducao utilizado é largamente empregado na fusdo de ligas
metalicas, especialmente em processos de produgao de ligas aluminio, cobre ou agos,
pela sua eficiéncia energética e pelo controle preciso da temperatura, permitindo o

desenvolvimento de ligas com propriedades especificas. O processo de fusdo em
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forno de indugao eletromagnética ocorre por meio da indugéo de correntes elétricas
alternadas em uma bobina, e geram um campo magnético variavel. Esse campo induz
correntes parasitas (correntes de Foucault) diretamente na carga metalica contida no
cadinho, resultando em aquecimento por efeito Joule. Dessa forma, o calor é gerado
internamente no material metalico, promovendo sua fusdo de maneira eficiente e
controlada, promovendo sua fusdo de forma rapida e eficiente (em atmosfera inerte
ou vacuo), com menor risco de contaminagao, resultando em pecas de alta qualidade.

Para produzir o vacuo, este forno tem adaptado a ele uma bomba de difuséo,
marca Heraeus, modelo DI 1000, com capacidade de bombeamento de 1000 I/s, e
uma bomba de vacuo mecanica de duplo estagio marca Heraeus, modelo DK 25, com
capacidade de bombeamento de 25 m3h.

Este forno do laboratério de fusdo tem incorporado a ele uma fonte universal,
marca EMA, modelo MFAS 50, projetada para operag¢des de aquecimento indutivo,
com uma saida de 50 kW de poténcia. Esta fonte contém um gerador de média
frequéncia 4,8 kHz, um banco de capacitores em paralelo com o gerador para
compensacgao da poténcia de saida, uma unidade para excitar o gerador e um painel
de instrumentacao e controle. Para a sua operagcao é necessaria uma tensao de 220
V e um sistema de refrigeragdo para retirar o calor produzido no gerador, nos
capacitores, barramento de ligagéo, e na bobina de trabalho que fica dentro da camara

do forno.

4.1.3.1 Cadinhos e suporte de sustentagao (acessorios)
A Figura 25 apresenta os principais componentes em grafite utilizados em
processos de fundigdo por indugcdo. As formas tipicas desses dispositivos,

evidenciando suas caracteristicas construtivas e aplicagdes praticas.
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Figura 25 — Cadinho, lingoteira e lanca em grafite.

Fonte: Autor, 2025.

O cadinho, a lingoteira e a langa, desempenham fungdes essenciais na fuséo
e asseguram a adequada conformacao e solidificagdo do lingote, otimizando o
processo e a qualidade desses lingotes. Sendo o cadinho responsavel pela contengao
e aquecimento do metal, a lingoteira pelo molde e solidificagdo dos lingotes, e a langa
por verter o metal liquido na lingoteira. A escolha do grafite como material base para
esses componentes se justifica por suas propriedades excepcionais, como alta
resisténcia térmica, baixa reatividade quimica com o aluminio e excelente
condutividade, que contribuem para a eficiéncia do processo e a qualidade do produto

final.

4.2 Procedimento experimental
Na Figura 26 é apresentado um fluxograma do processamento realizado para

obtencéo dos corpos de prova com e sem o grafeno (GNP).
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Figura 26 — Processamento considerado
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Fonte: Elaboragao préprio autor, 2025.

As proporcoes utilizadas neste estudo foram escolhidas com base em trabalho
correlato que empregou 0 mesmo material, porém processado em forno elétrico
(COURA, 2021).

Para investigar a eficacia do grafeno como reforgco em uma matriz de aluminio,
4 lingotes, 1 para cada concentracédo de grafeno de 0,5%, 1,0%, 1,5% e 2,0% m/m
foram processadas em forno de indugéao, inicialmente duplicatas foram realizadas a
fim de confirmar a repetibilidade do processo. Como amostra controle, também foi
preparado um 1 lingote sem a adigao de reforgos (sem GNP), chamado de liga virgem,
para comparar as propriedades do material com reforgo, ou seja, 0,0% de grafeno,

conforme apresentado na Tabela 14.

Tabela 14 — Balanco de massa utilizado na producéo dos lingotes.

Corrida Aluminio Grafeno Lingote
Massa (g) | Peso(%) | Massa(g) | Peso (%) | Massa ()

ADOKBNP 23576 100,0% 0,00 0,0% 235,76

Al - 0,5%GNP 234,58 99,5% 1,18 0,5% 235,76

Al — 1,0%GNP 233,40 99,0% 2,36 1,0% 235,76

Al - 1,5%GNP 232,22 98,5% 3,54 1,5% 235,76

Al — 2,0%GNP 231,04 98,0% 472 2,0% 235,76

Fonte: Elaboracéo préprio autor, 2025.
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A massa total dos lingotes foi fixada em 235,76 g seguiu em fungéo da limitagéo
de volume da lingoteira. Para cada corrida um lingote foi produzido com diferente
concentracdo. O primeiro procedimento para o processamento dos materiais foi a
pesagem do aluminio e grafeno, uma balanga analitica calibrada de precisao digital
com 2 (duas casas decimais) da BEL Engineering. Foram usadas massas distintas
para aluminio e grafeno que contabilizou de acordo com as diferentes concentragdes
do planejamento experimental conforme a tabela 13. O aluminio foi cortado em
tamanhos prismaticos de acordo com o espacgo disponivel no interior do cadinho
otimizando o seu carregamento e o balan¢o de massa, seguida da fusdo em atmosfera
com gas inerte de argbnio (Ar).

Devido ao fato do forno ser fechado hermeticamente, ndo foi realizado
preparagao de pré-banho de fundicdo durante os testes. Considerando apenas a
adicdo em conjunta da liga de Al e GNP, observou-se que essa abordagem n&o foi
suficiente para evitar a aglomeragao do grafeno. Contudo, um dispositivo de agitagéao
manual foi aprimorado e acoplado ao forno a fim de propiciar uma mistura mecanica
manual do banho de AI-GNP, buscando melhorar a dispersdo do GNP na fase fundida
do Al e evitando a aglomeragcdo do GNP. Para tal ao ciclo de fusdo foi acrescentado
esta agitacdo mecanica, o ciclo de fundicdo € apresentado na Figura 27. O
processamento para a fundigdo seguiu com a adigao do material previamente pesado
dentro do cadinho, foi estabelecido com purgas a vacuo seguida da injecdo do gas
inerte (argbnio ultrapuro, pureza 5.0) a uma pressdo de enchimento de 10 a 15
kgf/cm?, até a pressao de 700 Torr (0,09 MPA ou 0,92 atm), e apds 3 purgas a pressao
de argénio foi estabilizada finalmente em 40 Torr. Este procedimento foi realizado para
a eliminacao do oxigénio e utilizar esta atmosfera inerte para a fusdo. Inicialmente, o
forno de indugéo eletromagnética foi configurado para operar com poténcia reativa de
10kW, mantendo essa condi¢gdo por um periodo de 3 min com corrente e tensao de
acordo com acoplamento de impedancia da carga e o fator de poténcia corrigido por
bancos deesteacitores, em que pela experiéncia de operagao do técnico do LabCoN
com estas ligas de Al, estimasse uma temperatura de aproximadamente 850 °C , por
meio de uma janela de vidro em que pode observar e controlar a fundigao do aluminio.
Apos a fundigdo da carga metalica de Al, a poténcia do forno foi reduzida para 7kW a

fim de se manter a temperatura do fundido aproximadamente 850 °C, em que por 10
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min foi realizada a agitagdo mecanica por meio do dispositivo acoplado internamente

ao forno com uma agitagéo de 30 RPM.

Figura 27 — Ciclo de operacao, fusao e agitagao para obtencao dos lingotes
com resfriamento ao forno.
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Fonte: Elaboragao préprio autor, 2025.

Ap0ds esse periodo foi realizado o vazamento na lingoteira que esta dentro do forno e
que permaneceu com o material internamente por aproximadamente 60min até ser
retirado para a temperatura ambiente. Nao houve a realizacdo de um tratamento
térmico a fim de melhorar os contornos de grdos ou aumento de resisténcia. Os

lingotes das 5 corridas sao apresentados na Figura 28.

Figura 28 — Aspectos dos lingotes apods a retirada do forno.

Fonte: Elaboracéo préprio autor, 2025.
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A Figura acima mostra o resultado do processo de fundi¢do de aluminio, com
lingotes ja solidificados, uma lingoteira contendo aluminio no estado sélido e uma vista
de cima de um dos lingotes. Pode-se perceber as condigdes de conformagao do metal,
do vazamento a solidificagdo dos lingotes.

Na Figura 29 é possivel identifica as regides onde foram retiradas amostras em

quintuplicatas totalizando 15 amostras por cada nanocompasito.

Figura 29 — Identificagado das 3 regides de amostragens dos nanocompadsitos.

Fonte: Elaboragao préprio autor, 2025.

Foram seccionadas amostras das regides da base, meio e topo dos lingotes,
de acordo com o numero de amostras prevista para as caracterizagdes dessas
amostras.

A partir da obtenc¢ao dos lingotes nas concentragées 0,0%, 0,5%, 1,0%, 1,5%
e 2,0% m/m de GNP sobre a liga SAE J425 323 foram confeccionadas amostras em
quintuplicatas e réplicas por seccionamentos dos lingotes para as caracterizagbes
fisico-quimicas e levantamento propriedades fisicas das amostras por meio das

médias e desvio padrao, conforme apresentado na Figura 30.
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Figura 30 — Amostras para as caracterizagées planejadas
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Fonte: Elaboragao préprio autor, 2025.

Os detalhamentos e os parametros considerados para cada técnica sao

apresentados a seguir.

4.3 Técnicas de Caracterizagao

4.3.1 Metalografia

Para ensaios de metalografia, as amostras foram cortadas transversalmente e
embutidas em moldes de silicone de didmetro especifico, com resina epdxi termo
endurecivel, que apresenta baixa contracdo e boa aderéncia. Em seguida ao
embutimento, as amostras forao lixadas manualmente utilizando lixas 120, 240, 400,
600, 1200 e 2000 mesh. Foi efetuado polimento manual por meio de panos com

diamante policristalino em suspensao de 9um e 3um, e por fim, polimento com silica
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coloidal de 0,05um, até que a superficie apresentasse aspecto de espelhada (Figura
31).

Fi ura 31 - mostas embutidas da Liga SAE 323.

»

Fonte: Elaboracgao préprio autor, 2025.

A figura acima apresenta cinco amostras com diferente concentracdo com as

regides base, médio e topo do lingote.

4.3.2 Microscopia 6ptica (MO)

Para a obtengao das micrografias por meio do microscoépio éptico foi utilizado
0 microscoépico optico do Centro Federal de Educagao Tecnolégica de Minas Gerais
— CEFET/MG de marca Fortel, Modelo Kontrol MI713 gerando ampliagées de 100x,
200x, 400x e 800x.

4.3.3 Microscopia eletrénica por Varredura (MEV) e Espectrometria de Energia
Dispersiva de Raios X (EDS)

A microscopia eletrbnica de varredura (MEV) foi utilizada para verificar a
topografia (microestrutura do material) de caracterizagao das micrografias por meio
de imagens de alta resolugdo da superficie das amostras, a fim de identificar as
morfologias dos principais constituintes microestruturais e suas distribuicbes por meio
do EDS, e verificar a analise quimica das fases das amostras. MEV utilizado foi o
modelo JEOL JSM-IT300, com ampliagdes de 500x e 1200x e aceleragao de voltagem
de 30kV da Pontificia Universidade Catdlica de Minas Gerais - PUC-MG.

4.3.4 Difracao de Raios X (DRX)

A técnica de DRX foi utilizado com o objetivo de determinar as estruturas

cristalinas nas amostras além de identificar a presenga dos materiais carbonaceos
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presente nos materiais. Foi utilizado o difratdmetro da marca Shimadzu, modelo XRD
7000 do CEFET-MG. O difratémetro foi operado com radiagédo de CuKa (A = 1,5418A),
tensdo de 30kV e corrente de 30mA. Os dados da curva DRX foréo coletados em
intervalos de varredura de 4 a 850 com passo de 0,020 a cada 40s a uma velocidade
de 20 por minuto, filtro de Ni. O ensaio foi realizado a temperatura ambiente. As
difragdes obtidas foram comparadas com a base de dados ICDD (International Center

for Diffration Data) para identificacdo das fases.

4.3.5 Microdureza Vickers

Para a analise das propriedades mecanicas dos hanocompdsitos e da liga de
referéncia, foram realizadas medigdes de microdureza Vickers. Os ensaios foram
conduzidos no laboratério de metalografia do Centro Federal de Educagéo
Tecnoldgica de Minas Gerais - CEFET/MG, utilizando o Microdurébmetro SHIMADZU
HMV-2T. Em cada uma das regides amostradas — topo, meio e base — foram
efetuadas trés microidentagdes. Os parametros adotados incluiram uma carga de 0,05
Kgf (560 gramas) e um tempo de aplicagao de 15 segundos. As diagonais das marcas
de indentagédo foram medidas manualmente com o auxilio de uma objetiva de 40x,

A microdureza Vickers foi realizada em tréplicas em trés posi¢des do lingote,

base, meio e topo para as duas fases, Al-a e Al-Si.

4.3.6 Resisténcia elétrica

A resistividade do material foi determinada por meio da medigao da resisténcia
elétrica das amostras utilizando micro-ohmimetro e Ponte Kelvin Digital 10A modelo:
Microhm 10l do fabricante de marca INSTRUM, de propriedade interna. A Figura 32

apresenta o Micro-ohmimetro.
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Figura 32 - Micro-ohmimetro e Ponte Kelvin Digital.

Fonte: Fabricante Instrum, 2024, adaptado.

O instrumento utiliza o método de Kelvin para medicao, faz leitura direta de
baixas resisténcias com alcance entre 1 micro-ohms até 200 ohms e correntes de TmA
até 10A. Para resisténcias entre 0,001 a 1.999 miliohms, a resolucao € de 1 microhms
com corrente de medicdo de 102. Este instrumento € composto por um medidor de
corrente interno, ligado por meio de cabos a um material com resisténcia conhecida
em uma das extremidades, e na outra extremidade dos cabos, possui dois grampos
com conectores pré-dispostos para ligacao no material a ser testado. Por meio da
circulagado de uma pequena tensao aplicada no circuito, € possivel medir a resisténcia
do material a ser testado pelo principio da proporcionalidade.

Foi considerado triplicata para cada amostra, considerando as concentragdes
0,0% liga virgem, 0,5%, 1,0%, 1,5% e 2,0% nas 3 regides, base, meio e topo, sendo

um total de 15 amostras, conforme apresentado na Figura 33.



83

(ST
R T e ———

Figura 33 — Amostras para Medidas de Resistividade.

Fonte: Elaboragao préprio autor, 2025.

Conforme o procedimento adotado para todas as amostras, a leitura da
resisténcia foi considerada valida apenas apds 15 segundos, periodo estipulado para
a estabilizacdo do valor medido. De posse das resisténcias e das medidas

geométricas de cada amostra foi calculado a resistividade do material de cada.

4.3.7 Difusividade térmica

A condutividade térmica é essencial no design de materiais em liga metalica,
pois uma boa gestdo do calor garante desempenho eficiente e maior durabilidade.
Com o avanco da tecnologia, o desenvolvimento de materiais com melhores
propriedades térmicas e novas técnicas de dissipagao continua sendo um foco central
na engenharia térmica (UGARTECHE, 2015).

A difusividade térmica foi determinada utilizando o método do Quadrupolo
Térmico (Degiovanni, et al., 2000) (Degiovanni, 1997) na temperatura ambiente. Esse
método baseia-se na solugcédo da equacgao geral de difusao de calor cuja resolucao é

aproximada pelo método dos minimos quadrados, conduzindo assim a determinacgao
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da difusividade térmica em toda a duragdo do termograma. Foi utilizado o difusivimetro
QuadruFlash 1200, com incerteza de +7,5%, marca Protolab, do Laboratério de
Medigcao de Propriedades Termofisicas (LMPT/CDTN). Este difusivimetro consiste em
uma lampada de xendnio de 1200 J responsavel pelo pulso de energia, um detector
de infravermelho para medi¢ao de temperatura, um forno e uma unidade de aquisigao
e de tratamento do sinal elétrico. Todas as amostras possuiram @12mm x 2,0mm de
espessura e foram recobertas com uma fina camada de tinta preta (grafite coloidal)
em ambas as faces para melhorar a emissividade e absorg¢ao uniforme de calor. As
amostras foram ensaiadas sob condigdes de reprodutibilidade. Para garantir a
validade dos resultados, foi utilizado uma amostra de referéncia de aluminio antes do

inicio dos ensaios.

A Figura 34 apresenta as amostras elaboradas para o ensaio de difusividade

térmica.

Figura 34 — Amostras para o difusimetro QuadruFlash 1200.

Fonte: Elaboragao préprio autor, 2025.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Este capitulo apresenta e analisa os resultados obtidos a partir dos
procedimentos descritos na metodologia. As analises foram conduzidas com base nas
amostras produzidas e submetidas aos ensaios, considerando diferentes
concentragbes de reforgo com grafeno: 0,5%, 1,0%, 1,5% e 2,0%, além da amostra

de referéncia, sem adigdo do material reforgador (amostra virgem).

5.1 Metalografia

5.1.1 Microscopia ética

A Figura 35, Figura 36, Figura 37 e Figura 38 apresenta as micrografias obtidas
por Microscopico Optico (MO) do DEMAT/CEFET para as amostras de aluminio,
incluindo a amostra de controle (sem adicdo de grafeno) e aquelas reforgcadas com
grafeno nas concentragcées de 0,5%, 1,0%, 1,5% e 2,0%. As imagens foram
registradas nas regides base, meio e topo de cada amostra, com ampliagcées de 100x,
200x, 400x e 800x, permitindo uma analise comparativa da morfologia superficial em
diferentes condi¢cdes de composicao e localizacdo. A amostra de controle corresponde
ao aluminio fundido sem adigao de reforgo, servindo como referéncia para avaliagao

dos efeitos da incorporagao de grafeno.



Figura 35 — Compdésito SAE 323 com Grafeno — 100x.
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Fonte: CEFET, 2025.
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Figura 36 — Compdésito SAE 323 com Grafeno — 200x.

Fonte: CEFET, 2025.
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Figura 37 — Compésito SAE 323 com Grafeno — 400x.

Fonte: CEFET, 2025.
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Figura 38 — Compésito SAE 323 com Grafeno — 800x.

Fonte: CEFET, 2025.
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As micrografias apresentam marcas recorrentes na regido superior das

imagens, possivelmente relacionadas a pequenas impurezas ou manchas na lente do

sistema éptico utilizado.

As micrografias das amostras de controle e com adigdo de grafeno permitem

observar que:

para 0,0% GNP: A estrutura da matriz de aluminio sem adi¢do de grafeno
apresentou-se homogénea em todas as regibes e ampliagbes, com gréaos
bem definidos e baixa porosidade. Essa condi¢cao serviu como referéncia
para avaliar os efeitos da adicdo do reforco.

para 0,5% GNP: Observou-se boa dispersao do grafeno, especialmente nas
regides meio e base. A morfologia permaneceu relativamente uniforme,
com poucas aglomeragdes visiveis, mesmo nas maiores ampliagoes.

para 1,0% GNP: A presenca de aglomerados comegou a se tornar mais
evidente, principalmente nas regides topo e base. A porosidade aumentou
levemente, e a distribuigdo do grafeno tornou-se menos homogénea, com
formacao de microdefeitos visiveis nas ampliagdes de 400x e 800x.

para 1,5% GNP: Aglomeragdes mais pronunciadas foram observadas em
todas as regides, com destaque para a topo, em que a segregagao do
grafeno foi mais intensa. A matriz apresentou falhas de coesédo e aumento
da porosidade, indicando limitagdo na capacidade de disperséo do reforgo.
para 2,0% GNP: A saturacao do grafeno resultou em severa aglomeracgéao e
formacgao de clusters, especialmente nas regides topo e meio. A estrutura
tornou-se desorganizada, com poros interconectados e perda de
homogeneidade. As imagens em 800x revelaram falhas estruturais

significativas, comprometendo a integridade do compdésito.

Considerando uma comparacéao entre Regides, observa-se que:

base: Apresentou melhor dispersao do grafeno nas concentragdes mais
baixas, mas também foi a primeira a evidenciar aglomeragbes em
concentragbes mais altas.

meio: Mostrou comportamento intermediario, com boa distribui¢cao até 1,0%

GNP, mas com aumento de porosidade a partir de 1,5%.
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e topo: Foi a regido mais sensivel a segregacado do grafeno, apresentando
maior concentracdo de aglomerados e porosidade em todas as
composicdes acima de 0,5%.

Considerando a influéncia da ampliacéo, observa-se que:

e 100x e 200x: Permitiram a visualizagao geral da morfologia e distribui¢do do
reforco.

e 400x: Evidenciaram a formacao de aglomerados e microdefeitos com maior
clareza.

e 800x: Revelaram detalhes da interface matriz-reforco, porosidade
interconectada e falhas de coeséo, especialmente nas amostras com 1,5%
e 2,0% de GNP.

A Figura 39 e Figura 40 das microestruturas obtidas por Microscopia Eletrénica
de Varredura (MEV) das amostras de aluminio com ampliagdo de 800x € possivel
observar uma matriz clara rica em aluminio (fase a) com regides escuras dispersas,
provavelmente fases ricas em silicio ou intermetalicos (fase ). A morfologia da fase
eutética (Si) é caracteristica das ligas SAE 323, em que o silicio se apresenta em
forma de particulas alongadas ou arredondas. As regides escuras indicam a presenga

de silicio eutético ou compostos intermetalicos como Mg2Si, ALFeSi etc.

Figura 39 — Morfologia da amostra de Al-0,5%GNP 800x.
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Figura 40 - Morfologda amostra de Al-1,0%GNP 800x.
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A Figura 41 e Figura 42 apresenta a formagao de clusters e possiveis poros

interconectados, indicando saturagéo.

Figura 41 - Morfologi
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Fonte: Préprio autor, 2025
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Figura 42 - Morfologia da amostra de Al-2,0%GNP 800x.
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Fonte: Préprio autor, 2025

A Figura 41 e Figura 42 acima sao dados destaque as agulhas de aluminio-
silicio (fase ) numa matriz de aluminio (fase o) e o precipitado rico em carbono
(estrutura peritética). As microestruturas dos nanocompdsitos observadas por MO e
no MEV caracterizam-se por uma estrutura possivelmente peritética, referente a
solidificacdo de uma liga metalica (Al a e ) com presenca de uma fase sélida (GNP).
Essas estruturas sdo formadas a partir da reagao entre um liquido e uma fase solida,
resultando em uma nova fase sélida, e.g. sistema peritético AlsC. As microestruturas
podem variar dependendo da razdo entre o gradiente térmico e a velocidade de
solidificacdo, e podem incluir frontes planos, células, bandas e estruturas tipo

eutéticas.

5.1.1 Microscopia eletrénica por varredura (MEV) e Espectroscopia de raios X

com energia dispersiva (EDS)

Foi realizado o ensaio de espectroscopia por energia dispersa com o objetivo
de determinar de forma qualitativa a composi¢do quimica das microestruturas em
algumas regides especificas.

E apresentada na Figura 43, a morfologia da amostra de aluminio de controle

(amostra virgem) e os valores nas regides analisadas. A microestrutura com
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ampliacao de 500x é possivel observar uma matriz escura/cinza rica em aluminio com
regides claras dispersas, possiveis fases ricas em silicio ou intermetalicos. A
morfologia da fase eutética (Si) é caracteristica das ligas SAE 323, em que o silicio se
apresenta em forma de particulas alongadas ou arredondas. Nas regides claras
indicam a presenca de silicio eutético ou compostos intermetalicos como Mg2Si,
ALFeSi etc. Ha presenca de vazios / microporos e auséncia de trincas visiveis na

ampliacdo de 500x.

Figura 43 - Morfologia do aluminio de controle (Aluminio virgem) e regioes de
analise quimica por EDS a uma ampliagao de 500x

Vazios /
Microporos

Fonte: Préprio autor, 2025

Da mesma maneira, procedeu o ensaio para a amostra de aluminio com 1% de
grafeno, Figura 44. E apresentada a ampliagdo de 1200x, os valores nas regides
analisadas e de forma qualitativa as principais composicdes em camadas da
microestrutura da amostra. Pode-se observar com maior definicgdo os detalhes da
matriz metalica e das fases secundarias. A regiao mais uniforme e cinza e continua
formando a matriz da liga. As particulas mais claras aparecem em formatos
irregulares, alongadas ou aciculares, indicativas de silicio eutético e distribuidas entre
os graos de aluminio, e ha regides de contraste mais intenso que podem representar
o grafeno disperso ou intermetalicos densos como Mg2Si ou AlFeSi, comuns nestas
ligas. Ha presenca de vazios / microporos e auséncia de trincas visiveis na ampliagao
de 1200x.
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Figura 44 — Ampliagao de 1200x — a) Morfologia do aluminio com 1,0% de
grafeno e regides de analise quimica por EDS, b) EDS em camadas da
mlcroestrutura da mostra processada
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Por fim, a amostra de aluminio com 1.5% de grafeno, é apresentada Figura 45.
Na ampliagdo de 1200x, os valores nas regides analisadas e de forma qualitativa as
principais composigdes em camadas da microestrutura da amostra. Pode-se observar
também uma definigdo aos detalhes da matriz metédlica e das fases secundarias. A

regidao mais uniforme e cinza e continua formando a matriz da liga. As particulas mais
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claras aparecem em formatos irregulares, alongadas ou aciculares, indicativas de
silicio eutético e distribuidas entre os grédos de aluminio, e ha regides de contraste
mais intenso que podem representar o grafeno disperso ou intermetalicos densos
como Mg2Si ou AlFeSi, comuns nestas ligas. Ha presenca de vazios / microporos

mais dispersos e auséncia de trincas visiveis na ampliagdo de 1200x.

Figura 45 — Ampliagao de 1200x - a) Morfologia do aluminio com 1,5% de
grafeno e regides de analise quimica por EDS, b) EDS em camadas da
microestrutura da amostra processada.
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Os resumos das concentracbes dos principais elementos quimicos s&o

apresentados na Tabela 15.

Tabela 15 — Concentracao de principais elementos quimicos encontrados nas
amostras processadas com 0,0%, 1,0% e 1,5% de grafeno.

Amostra arT:I?siiga % C?(r:l)aono % Al(%r)ﬂnio % ?Silii)cio % M(alvglgg)ésio
Al —0,0%GNP Espectro 89 3,1 90,2 6,6 -
Al —0,0%GNP Espectro 92 9,6 61,5 16,1 7,2
Al —1,0%GNP Espectro 76 4.6 74 1 21,2 0,2
Al —1,0%GNP Espectro 77 4.1 86,7 9,2 -
Al —1,0%GNP Espectro 76 4.1 94,6 1,3 -
Al - 1,5%GNP Espectro 86 2,9 93,6 3,6 -
Al - 1,5%GNP Espectro 87 9,3 45,7 45,0 -
Al - 1,5%GNP Espectro 88 4,0 87,0 8,7 0,3

Fonte: Préprio autor, 2025.

Com base nos dados apresentados na tabela anterior, observa-se que a

amostra controle apresentou presenga de carbono em ambos o0s espectros

analisados. O material utilizado para o estudo por EDS foi empregado conforme

fornecido pelo fabricante, com o propdsito de calibracdo. Conforme indicado no

Apéndice 2 — Data Sheet Aluminio SAE 323 - Capixaba, esse material ndo possui

carbono em sua composi¢ao. Portanto, entende-se que o valor detectado é de

natureza qualitativa, uma vez que a técnica apresenta limitagdes na identificacao de

elementos leves, ou seja, baixo numero atdmico, resultando em baixa precisao.

Entretanto é confirmado a presenca significativa dos principais elementos de ligas

apresentados nas Figura 43, Figura 44 e Figura 45 como, silicio, magnésio entre

outros, confirmando os dados do fabricante apresentado na Tabela 16 para

conferéncia.
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Tabela 16 — Composi¢ao Quimica da liga de Aluminio SAE 323, dados do
fabricante e referéncia normativa SAE 323.

Composigao Quimica

Elemento Valor Valor Nominal
(%) Analisada SAE 323

Aluminio 92,3000 89,95 a2 93,30
Silicio 6,9000 6,50 a 7,50
Ferro 0,2200 max. 0,60
Cobre 0,0180 max. 0,25
Manganés 0,1100 max. 0,35
Magnésio 0,3000 0,20a 0,45
Cromo 0,0050 max. 0,05
Niquel 0,0290 max. 0,05
Zinco 0,0080 max. 0,35
Estanho 0,0010 max. 0,05
Titanio 0,0650 max. 0,25
Chumbo 0,0110 max. 0,05
Calcio 0,0008 max. 0,05
Estréncio 0,0000 max. 0,05

Fonte: METAIS CAPIXABA e SAE J245 adaptados, 2025.

Nas Figura 44 e Figura 45 foram observados pontos com concentracdo de
carbono, podendo assim inferir a presenca de grafeno, ou seja, placas de grafeno

conforme apresentado nas imagens.

5.2 Espectrometria por Fluorescéncia de Raios-X (FRX)

As 12 amostras analisadas correspondentes a quatro diferentes teores de
grafeno em trés regides distintas do lingote, sendo base, meio e topo apresentaram
um valor constante de 0,01% de carbono. Esse resultado indica que o método nao
conseguiu detectar variagdes na dispersao de carbono para concentragdes de grafeno
inferiores a 2%. A Tabela 17 apresenta alguns dos resultados das 12 amostras

analisadas para as 4 concentragoes.
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Tabela 17 — Resultado da analise de EDX do teor de carbono em regides
especificas para as 4 concentragoes.

SAE 323 Amostra
_ A Amostra
nominal comercial
Al - Al - Al - Al - Al -
Elemento | Al-0,0%GNP | Al-0,0%GNP 0,0%GNP 0,5% GNP 1,0%GNP 1,5% GNP 2,0%GNP
Topo Base Meio Meio Topo
% Al 89,950 - 93,300 92.300 95,660 94,960 96,010 95,020 95,670
%C | 0,000 0,000 0,010 0,010 0,010 0,010 0,010 |
% Si 6,500 - 7,500 6,900 4,130 4,140 3,770 4,670 4,080
% Mn Max. 0,350 0,110 0,001 0,003 0,002 0,006 0,006
% Fe max. 0,600 0,220 0,100 0,090 0,090 0,160 0,110

Fonte: Proprio autor, 2025

Dessa forma, embora a FRX seja altamente eficaz para elementos de numero

atdbmico médio a elevado, sua aplicacdo na analise de elementos leves ou em baixas

concentragdes requer cautela.

5.3 Difragdo de Raio X (DRX)
A Figura 46 apresenta, de forma agrupada, os difratogramas de raios X obtidos

tanto para a liga virgem 323 quanto para os nanocompdsitos de aluminio reforcados

com grafeno.
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Figura 46 — Difratograma de Raios X (DRX) Espacgado.
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Os resultados mostrados acima confirmam a presenga da fase Aluminio-a,
cujos picos caracteristicos 20 a cerca de 38°, 44°, 65°e 78° foram confirmados na
comparagao com o banco de dados JCPDS #65-28609.

A presenga do silicio € confirmada em 20 = 27° 47° e 56° que foram
confirmados com o banco de dados JCPDS #27-1402 que podem ser atribuidos a
dispersao tanto dos cristais primarios de silicio quanto dos cristais de silicios presentes
no eutético Al-Si.

A Figura 47 apresenta uma ampliagdo de 20 entre 10° e 50 nas intensidades 0

a 120 u.a. a fim de uma melhor visualizacado dos espectros.

Figura 47 — Difratograma de Raios X (DRX) com Ampliagao
Difragdo de Raio X
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Fonte: Préprio autor, 2025

Foram observados picos distintos nos compdsitos contendo nanoplacas de
grafeno, localizados em torno de 206 = 19° e 23°, além de um sinal em 26 = 29°, 31° e
35°, que pode estar relacionado a presenca de carbeto de aluminio (Al,C3), segundo
BIBIK, 2024. Esse ultimo pode indicar uma possivel interagao lateral entre as
nanoplacas de grafeno e a matriz de aluminio, sugerindo uma assinatura espectral

caracteristica dessa ligacao (Figura 48).
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Figura 48 — Difratograma de Raios X (DRX) com Ampliagao Espacgado.
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Fonte: Préprio autor, 2025, BIBIK, 2024.

Pode observar que a presenca de carbeto de aluminio (Al,Cs) foi intensa em

20 = 29° e 31° apenas para a liga com a composi¢ao de 1,0%GNP.

5.4 Difusividade Térmica

Os dados obtidos nas medigdes de difusividade térmica das amostras da liga-
controle SAE 323 e dos nanocompdsitos de aluminio reforcados com GNP, assim
como os valores de condutividade térmica calculados a partir desses resultados, estao
organizados na Tabela 18. A Figura 49 apresenta a representagao grafica
correspondente, permitindo uma visualizagcdo comparativa entre os diferentes

materiais analisados.
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Tabela 18 — Difusividade térmica e condutividade térmica.

Densidade letlgsr:zlig:de Condutividade Térmica
(kg.m™) (M2.S-1) (W.m™.°C™)
Amostra | A% da A% da
alculada Obtida Calculada| Al- | referéncia
aparente
0.0%GNP SAE 323
Al - 0.0%GNP
Controle - 6.49E-05 167.8 - 0.5%
Al - 0.5%GNP 2629,9 6.62E-05 167.7 -0.1% 0.4%
Al - 1.0%GNP 2606,7 6.11E-05 153.4 -8.6% -8.2%
Al - 1.5%GNP 2591.6 5.30E-05 132.3 -21.2% -20.8%
Al - 2.0%GNP 2577.5 6.96E-05 172.8 2.9% 3.4%
Capacidade térmica especifica Cp, = 963.0 J.kg'.°C’
Condutividade térmica de referéncia SAE J425 k = 167 W.m-1.°C-1
Densidade teodrica = 2685,0 kg.m-?

Fonte: Préprio autor, 2025, SAE J425, 2003.

Figura 49 — Apresentacgao graficas das propriedades térmicas.
A) Difusividade térmica, B) Condutividade térmica
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Fonte: Proprio autor, 2025
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Pode se observar que com uma adigédo de 0,5% de GNP obteve-se um ganho
de difusividade de 2%, enquanto uma adi¢cao de 2% de GNP teve-se 7%.

De acordo com a Figura 49 B) a liga de aluminio com 2% obteve-se uma
condutividade acima da referéncia apresentada em norma de 3,5% acima.

De forma geral o perfil da condutividade térmica seguiu o perfil da difusividade
térmica, demostrando proporcionalidade com C, e densidade.

Observa-se que a condutividade térmica apresenta flutuagdes com o aumento
da concentracdo de GNP. A amostra com 0.0% de GNP, (amostra de controle) e 0,5%
de GNP, apresentam condutividades proximas a de referéncia de 167 W-m™-°C™". As
demais amostras com 1,0% e 1,5% apresentaram percentuais abaixo do valor da
referéncia, 8,1% e 20,8% respectivamente, ambas concentracdes apresentaram
abaixo da amostra de controle, sugerindo possivel aglomeragado das nanoparticulas,
amostras menos homogéneas ou poros nas amostras, nao representando o perfil da
densidade.

Observa-se também que a partir da amostra de controle, sugere-se que as
amostras com GNP em 1,0% e 1,5% tiveram alteragdo na estrutura que proporcionou
o decréscimo da difusividade devido a presencga de poros.

Curiosamente, com 2.0% de GNP, hd um aumento significativo para 172,8
W-m™-°C™, o maior valor registrado, sugerindo que, em concentragdes mais altas,
pode haver uma reorganizacédo estrutural que favorega a condugao térmica, como
também uma amostra mais homogénea, menos quantidades de poros.

De acordo com Wang et al. (2015), a condutividade térmica de materiais ndo é
influenciada apenas pelas propriedades térmicas intrinsecas, mas também pela
densidade das amostras. Por outro lado, a difusividade térmica esta relacionada a
espessura da amostra, ao tempo necessario para a propagacao do calor e a
temperatura, sendo, portanto, independente da densidade.

A melhoria observada na difusividade térmica em compdsitos com baixa fragéo
massica de reforco pode ser atribuida a maior eficiéncia na dispersdo do material
reforcante. Em contrapartida, quando ha aglomeracgao do grafeno em compdsitos com
alta concentragao, ocorre uma redugao no desempenho térmico. Isso se deve a
presenga de carbono nas interfaces, o0 que pode gerar porosidade e,
consequentemente, barreiras térmicas adicionais. Esses fatores contribuem para a

diminuicao da difusividade térmica. Além disso, 0 aumento da quantidade de reforgo
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pode formar aglomerados que interferem na homogeneidade microestrutural,
prejudicando a eficiéncia da condugéo térmica (WANG et al., 2019). Entretanto o
tamanho e quantidade de poros nao foram estimados neste estudo, e o método de
calculo de densidade ao ar nao sao perceptiveis para confirmagao dos poros.

A Figura 50 apresenta o comparativo dos valores de difusividade térmica
obtidos neste estudo em relacéo a outro em forno elétrico resistivo. Observa-se que o
reforco de grafeno tem seu papel como ativador da condutividade térmica e que o

processo de fundicdo tem influéncia.

Figura 50 — Difusividade térmica - Forno a indugéao vs forno resistivo.
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Fonte: Préprio autor, 2025 e Coura, 2021.

Os dados de densidade normalizada das amostras foram calculados em
condi¢cbes ambiente, considerando a medigdo do volume e a pesagem da massa em
balanga. O perfil dos resultados esta apresentado na

Figura 51. Observa-se que a densidade das amostras com adigdo de grafeno
apresenta redugcdo, o que é uma tendéncia esperada, dado que a densidade do
grafeno é aproximadamente 15,8 vezes menor que a do aluminio. A densidade do
grafeno HP10 é de 0,17 g/cm?® (HEXO grafeno, 2025), enquanto a da liga de aluminio
SAE 323 é de 2,685 g/cm?® (SAE J425, 2003).
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Figura 51 — Densidade das amostras.
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Fonte: Proprio autor, 2025

5.5 Resistividade Elétrica

A Tabela 19 apresenta os valores de resistividade elétrica calculadas para as
amostras processadas. As medi¢cdes de resisténcia elétrica foram realizadas em
ambiente laboratorial com temperatura controlada, estabilizada em 19 °C, e umidade
relativa do ar de 41%. Para cada amostra, as medicdes de resisténcia elétrica foram
efetuadas em tréplicas em trés posi¢des do lingote, base, meio e topo para diferente
concentracdo., permitindo a obtengao de uma média representativa dos resultados do

ensaio.
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Tabela 19 — Valores de resistividade elétrica do material.

Resisténcia e .
medida ReS|st|v[|ga((:jr§]Eletrlca % IACS
Compdsito Posicao [Q]
Grafenowt % | lingote .. o Média por o
Rmédia c'\:/(lj?g'%gi?(; i A /(t)) p/ compdsito fA/ ° P/ .
p iga base | - 2iado | Feferéncia

Base 0,000020
Meio 0,000036 | 0.00000555 - 43,0 -
Topo 0,000022
Base 0,000025
Al - 0,5%GNP Meio 0,000027 | 0.00000516| -6,9% 451 4,9
Topo 0,000031
Base 0,000021
Al - 1,0% GNP Meio 0,000021 | 0.00000486 | -12,4% 47,2 9,9
Topo 0,000022
Base 0,000017
Al - 1,5%GNP Meio 0,000016 | 0.00000500| -9,8% 46,2 7,5
Topo 0,000020
Base 0,000018
Al - 2,0%GNP Meio 0,000021 | 0.00000499 | -9,9% 46,4 7,9
Topo 0,000019
Fonte: Préprio autor, 2025. Nota:' considerado condutividade do cobre de 5,8E+7 S.m-',
referéncia IACS da liga SAE J425 323 de 43%, *resistividade elétrica de referéncia da liga

SAE 323 0,0000040 Q.cm e condutividade elétrica de 2,5 x 10’ S.m-'. informagdes
baseadas no MatWeb, acesso Julho, 2025.

Al - 0,0% GNP
Controle

Observa-se que a resistividade diminui com o aumento do teor de grafeno até
1,0%, indicando melhor condugéo elétrica. A partir de 1,5%, ha uma leve reverséo ou
estabilizagdo, sugerindo possivel saturagdo ou aglomeragao do grafeno (disperséo
nao homogéneas) ou a formacao de interfaces resistivas. A maior redugéo ocorre com
1,0% de grafeno (-12,4%), indicando o ponto de melhor desempenho elétrico relativo
e um desempenho de 47,2%IACS com um aumento de 9,9%.

A Figura 52 apresenta a variagao da resistividade elétrica (Q-cm) em fungao da
adicao de grafeno em compadsitos de aluminio-silicio. Observa-se que a amostra de
referéncia, SAE 323-Base, apresenta a maior resistividade elétrica, com valor proximo
de 5,6 x 107 Q-cm. Com a adigao de grafeno, ha uma tendéncia clara de redugao da
resistividade, € mais evidente na amostra com 1,0% de grafeno (SAE 323-1,0GNP),
que apresenta a menor resistividade, com uma redugao de 12,4% em relagao a liga

base.
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Essa reducdo pode ser atribuida a atuagcdo do grafeno como um reforgo
condutor, promovendo maior mobilidade eletrénica na matriz metalica.

Esses resultados indicam que a eficiéncia do grafeno como agente condutor
depende nado apenas do seu teor, mas também da sua distribuicdo e interagdo com a
matriz metalica, sendo o teor de 1,0% o mais promissor dentro da faixa estudada.

Comparando-se os dados obtidos no forno elétrico a inducdo estudo deste
trabalho apresenta uma variagdo menos significativa em relagdo ao forno elétrico
resistivo (COURA, 2021). De uma forma geral o perfil de resistividade se assemelha,
apresentando menor resistividade elétrica da liga em 1,0%.

Além do tipo de forno utilizado, o processo também se diferencia pela
metodologia de mistura, pelo tipo de molde que, neste caso, é de areia, e pela
qualidade do grafeno empregado. O grafeno utilizado € do tipo HP50, caracterizado
por conter 80% de particulas com até 10 camadas e 100% com menos de 50
camadas, ou seja, trata-se de um material com maior niumero de camadas. O trabalho

de referéncia nao considerou a concentracédo de 1,5%GNP em seus estudos.

Figura 52 — Resistividade das amostras.
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Fonte: Préprio autor, 2025, COURA, 2021 e SAE J425, 2003.

A Figura 53 apresenta os resultados de %IACS calculados e normalizados a
partir dos resultados de resisténcia elétrica das amostras da liga em diferentes

concentragbes. Observa-se um aumento da condutividade até 1,0% de GNP
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praticamente linear de 5% de aumento em 5% de adicdo de material de reforco e uma
gqueda apds essa concentracido, possivelmente devido a saturagdo em ambos os
casos comparados.

O maior valor de condutividade é atingido na amostra com 1,0% de GNP, e
esse resultado sugere que, nesse teor, o grafeno esta suficientemente disperso na
matriz metalica, formando caminhos condutores eficientes para o transporte de
elétrons.

Entretanto, para teores superiores (1,5% e 2,0%), a condutividade apresenta
uma leve reducdo, embora ainda superior a da amostra base normalizada. Essa
queda pode estar associada a aglomeracgao de particulas de grafeno, que pode gerar
interfaces resistivas ou descontinuidades na rede condutora, reduzindo a eficiéncia do
reforco.

Portanto, os resultados indicam que o teor de 1,0% de GNP é o mais eficaz
para a melhoria da condutividade elétrica do compdsito, desde que haja controle

adequado da dispersao do reforco na matriz.

Figura 53 — Condutividade Elétrica.
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Fonte: Préprio autor, 2025, COURA, 2021 e SAE J425, 2003.

De uma forma geral observou-se adigao de grafeno ao compésito Al-Si melhora
as propriedades elétricas até certo limite. O teor de 1,0% de grafeno apresenta o
melhor equilibrio entre baixa resistividade e alta condutividade, com desempenho de
47%IACS acima do valor de referéncia da literatura (43% IACS) (SAE J425, 2003).

Teores superiores nao resultam em ganhos adicionais significativos, podendo indicar
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saturacao do efeito condutor ou problemas de dispersao do reforco. Na Tabela 20
apresenta a relagdo da liga de aluminio SAE 323 em relagdo aos outros principais
materiais condutores. E pode-se observar que para a mesma concentracéo 1,0% de

GNP utilizando-se forno resistivo obteve-se um valor de 63%IACS préximo ao ouro.

Tabela 20 — Valores de resistividade de referéncia
% IACS Resistividade.

Amostra Elétrica [Q.cm]
Ag 108 1,59E-06
Cu 100 1 68E-06
Au 71 2 44E.06
[ AL323 43 4 0DE-06 |
Pb 9 20 6E-06

Fonte: Préprio autor, 2025, CALLISTER, 2015, SAE J425, 2003

5.6 Microdureza Vickers
Na Tabela 21 apresenta os valores obtidos da microdureza Vickers com carga
0,05 kgf nas amostras virgem, com concentragdo 0,5%, 1,0%, 1,5% e 2,0% de

grafeno.

Tabela 21 — Microdureza Vickers para a liga virgem e concentragao 0,5%, 1,0%,
1,5% e 2,0% das amostras processadas.

Compésito Gzafeno Posigéo MicroH(z;Jrgga Vli:)c;er? (HVo.05)
Towt lingote | Hv,, | DPa, outetico S HV medio | DPmedio
(Al-Si) (Al-Si)
e S T
Controle - - - : : -

Topo 92.9 9.2 100.8 3.8 96.9 7.6

Base 81.9 2.8 77.2 2.6 79.5 3.5

Al - 0,5%GNP 0.5 Meio 80.3 4.7 82.1 7.6 81.2 5.8
Topo 81.9 2.8 83.5 2.8 82.7 2.7

Base 75.8 4.3 77.2 2.6 76.5 3.3

Al - 1,0%GNP 1.0 Meio 75.8 4.3 78.7 2.6 77.3 3.6
Topo 80.3 4.7 87 1 6.0 83.7 6.1

Base 96.7 6.2 96.7 6.2 96.7 5.6

Al - 1,5%GNP 1.5 Meio 80.3 4.7 92.5 3.4 86.4 7.6
Topo 93.2| 117 88.7 3.1 91.0 8.1

Base 83.8 7.5 77.2 2.6 80.5 6.2

Al - 2,0%GNP 2.0 Meio 71.5 0.0 80.3 4.7 75.9 5.7
Topo 75.8 4.3 75.7 0.0 75.8 2.7

Fonte: Proprio autor, 2025.
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Na Figura 54 apresenta os valores médios por fase obtidos da microdureza

Vickers com carga 0,05 kgf nas amostras virgem com 0,0% de grafeno e para as

concentragdes 0,5%, 1,0%, 1,5% e 2,0% de grafeno.

Figura 54 — Influéncia da adi¢ao de grafeno na microdureza Vickers HV de 0,05
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Fonte: Préprio autor, 2025

A Tabela 22 apresenta os valores médios para as composicdées em comparativo com

o valor informado por norma. Pode-se observar que os valores médios encontrados

de uma forma geral estdo dentro da faixa informada.

Tabela 22 — Valores médios de microdureza para a liga virgem e concentragao
0,5%, 1,0%, 1,5% e 2,0% das amostras processadas e referéncia SAE 323.

Amostra HV0,05
SAE 323 62 - 98
Al - 0.0%GNP 97
Al - 0.5%GNP 81
Al - 1.0%GNP 79
Al - 1.5%GNP 91
Al - 2.0%GNP 77

Fonte: Proprio autor, 2025
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Na Figura 55 apresenta uma das imagens tirada durante a execug¢do do ensaio de
microdureza. A matriz de aluminio (Al a) representada pelas regides em amarelo e as

escura/cinzas pela fase eutética de silicio.

Figura 55 — Regides dos ensaios de Microdureza Vickers - HV com carga de
0,05 kgf.

Fonte: Préprio autor, 2025

Pode-se observar que a dureza da matriz de aluminio (Al-a) diminui com a
adicao de grafeno até 1,0%, indicando possivel interferéncia na estrutura da matriz. A
partir de 1,5% ha um aumento significativo da dureza 96,7 HV0,05, sugerindo melhor
dispersao do grafeno e reforgo efetivo. Com 2,0% a dureza volta a cair para 83,8
HV0,05, possivelmente por aglomeragéo de grafeno, que pode atuar como defeito.

Para a fase eutética Al-Si, a média da dureza cai com 0,5% e 1,0% de grafeno
para 80,9 HVO0,05 e 81,0 HV0,05 respectivamente, entretanto apresenta em 1,5% um
pico de dureza de 92,6%, indicando possivel refinamento da morfologia ou interagéo
positiva com o grafeno.

A dureza média do compdsito sem grafeno apresenta a maior dureza média de
101,5 HV0,05, devido a contribuicao elevada da fase eutética.

A adicao de grafeno até 1% reduz a dureza média, sugerindo que o reforgo ndo

foi efetivo ou causou defeitos.
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Com 1,5% de grafeno ha uma recuperagéao significativa da dureza média de
96,7 HVO0,05, indicando melhor sinergia entre matriz e reforgo.

Com 2,0%, a dureza média volta a cair para 80,5 HVO0,05, reforcando a hipétese
de aglomeragdo ou saturagdo do reforgo. Na literatura obteve-se resultados de
microdureza variando 39,0+1,5 HVO0,05 para Al puro até 62,6+12,2 HV0,05 para Al
puro com adicdo de 6xido de grafeno reduzido considerando agitagdo mecanica
(GONCALVES, 2023). Para demais métodos apresentado como, ultrassom e
rotoevaporador obtiveram valores menores (GONCALVES, 2023)

Entretanto pode observar que os valores obtidos de microdureza da amostra
virgem e dos compdsitos com 0,5% a 2% de GNP estao dentro da faixa apresentada
pela norma de referéncia, conforme SAE J452 (2003).

Durante o processamento de compdsitos a base de aluminio com adicdo de
grafeno, ha uma tendéncia a formacéo do intermetalico carbeto de aluminio (Al,Cs)
na interface AL/SiC, considerado um constituinte interfacial fragil (CHAWLA, 2012,
XIONG, 2011, HUANG, 2014), o que pode comprometer e reduzir as propriedades
mecanicas como a dureza e a resisténcia a tracdo (BARTULUCCI, et al., 2011). Essa
formacdo indesejada estd associada, em grande parte, a presenca de defeitos
estruturais no grafeno sintetizado, os quais favorecem a oxidagdo e,
consequentemente, reagbes com o aluminio fundido. Segundo (BARTOLUCCI et al.,
2011), tais caracteristicas estruturais do grafeno sdo determinantes na promocéao da
formagao de carbetos durante o processamento do material. A formacado desse
intermetalico foi observada também em outros estudos que envolvia aluminio e adigao
de carbono (grafite). Embora os estudos sejam com outra liga de aluminio, os
mecanismos de formacgao de Al,C; por adicdo de carbono sdo analogos aos da liga
SAE 323. A presenca de silicio ndo impede a formacado do carbeto de aluminio.
(SANTOS, 2012). Dada a presenca de Al,C; nas amostras, os ensaios de tracao se
mostram mais adequados para avaliar o desempenho mecanico dos compasitos,
considerando que esse composto compromete significativamente as propriedades
relacionadas a tragcao, conforme evidenciado por LI e XIONG (191)

A obtencao de uma distribuicdo homogénea do refor¢o de grafeno na matriz de
aluminio representa um dos principais desafios na produgcdo de compdésitos. A nao
uniformidade na dispersdo das particulas pode comprometer significativamente as

propriedades mecanicas do material, resultando em regides com dureza elevada e
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outras com valores reduzidos. Isso devido a diferenga de densidade entre o grafeno e
o aluminio e as interagdes de van der Waals entre os grafenos, em que estes tendem
a se aglomerar (200). A dureza ideal do compdsito esta diretamente relacionada a
disperséo eficiente e uniforme do grafeno na matriz, a qual depende, entre outros
fatores, das condicbes de agitacdo durante o processamento. Ha outros
processamentos considerado um denominado método semi-pd (mistura de grafeno
com pos-metalicos, em meio liquido), que também envolve a agitagdo mecénica ou
sonicagao do grafeno, porém com o pé metalico em um solvente, segundo (M.
RASHAD et al., 2014, X. GAO et at., 2010, J. LIU et at., 2016, H. ASGHARZADEH,
2017, WU, Y. et at., 2019), contudo o método de agitagcdo mecanica se destaca por
ter apresentado nos valores de dureza (GONCALVES, 2023). Quando essa dispersao
nao é alcancada, mesmo o aumento do teor de reforco pode nao resultar em melhorias
nas propriedades mecanicas, podendo inclusive ocasionar sua redugédo. De acordo
com (VENKATESAN E XAVIOR, 2019), a variabilidade nos valores de dureza
observada em diferentes regides do compdsito esta associada a distribuicdo nao
homogénea das particulas de grafeno na matriz de aluminio.
Baseado nisso pode-se perceber que a adigao de grafeno ao compadsito Al-Si
apresenta comportamento nao linear em relacdo a microdureza:
e até 1,0%: O grafeno pode atuar como defeito ou ndo estar bem disperso;
e 1,5%: Apresenta o melhor desempenho combinado, com aumento da
dureza tanto na matriz quanto na fase eutética.
e 2,0%: Indica possivel saturagcao ou aglomeragéo, prejudicando a eficiéncia
do reforgo.
e a concentracdo de 1,5% de grafeno apresenta ser o mais eficiente para
melhorar a microdureza do compadsito, desde que haja controle adequado

da disperséo.
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5.7 Estudo de Viabilidade Técnica e Econdmica (EVTE)

A Tabela 23 apresenta o sumario dos resultados obtidos neste trabalho com os

valores apresentado a fim de se obter um melhor panoramico dos resultados.

Tabela 23 — Apresentacao sucintamente as propriedades dos nanocompdésitos.

Densidade Difusividade térmica Condutividade Térmica Resistividade Elétrica Microdureza Vickers
(kg/m?) (m%.57) (wW.m™.eC™) (Q.cm) e %IACS (HV)
Amostra | | I | I A% d -R istivid
. . b da o esistivida N B
{;‘;';r'::fea Teorica| A% | Obtida [L";“:r’l"ﬁﬂ{:;’ Calculada |  AI- | A%d2 40 Elerrica [ gf“bzi ol Nor A o | HVAe| HVeutisco | HVimédo
0.0%GNP (Q.cm)
Al-
0.0%GNP 2685.0 0.0 ‘6.49E-05 5.93E-06 167.3 - 0.5 5.55E-06 - 43.0 ‘ 92 103 97
Al -
0 5%GNP 26299 26850 -21 |6.62E-05 5.86E-06 167.7 -01 04 5.16E-06 6.9 451 81 81 81
Al -
1.0%GNP 2606.7 26850 -29 ‘6.11E—05 6.14E-06 153.4 -8.6 8.2 4.86E-06 -12.4 472 ‘ 77 31 79
Al -
1 5%GNP 25916 26850 -35 |530E-05 3.70E-06 1323 -21.2 -20.8 5.00E-06 9.8 46.2 90 93 -
Al -
2 0%GNP 25775 26850 4.0 ‘G.QBE-DS 9.57E-06 1723 219 34 4.99E-06 99 46.4 ‘ 77 78 77

Fonte: Préprio autor, 2025

Os valores foram sumarizados a fim de melhor visualizacdo da viabilidade
técnica e econdmica da implementacado dos nanocompdsitos de Al-G.

O mercado brasileiro de aluminio € um dos mais expressivos do mundo, sendo
0 oitavo maior produtor de aluminio primario, o quarto maior produtor de bauxita e o
terceiro maior produtor de alumina, o que representa cerca de 1,5% do PIB do pais.
Portanto, espera-se uma maior atividade no setor produtivo local, em especial o de
aluminio para o setor elétrico, para atender a nova demanda. Um dos maiores
fornecedores nacionais para o setor automotivo € a Companhia Brasileira de Aluminio
- CBA, portanto, € do interesse da empresa promover o desenvolvimento de inovagdes
tecnologicas no setor.

Assim, a literatura sugere que, na avaliagao de resultados, é mais adequado
adotar uma abordagem que avalie 0 aumento percentual (%) nas propriedades do que
considerar valores absolutos. Como acontece com qualquer novo material em fase de
desenvolvimento, a producédo de nanocompdésitos de aluminio reforcados com grafeno
apresenta uma série de desafios técnicos que impactam severamente as
propriedades finais do compésito, limitando seu desempenho. Dentre esses desafios,
destacam-se.

* Dispersao homogénea do grafeno na matriz:

Devido a grande diferenca de densidade entre o grafeno e o aluminio, e a
interagao de van der Waals entre os grafenos, eles tendem a se aglomerar, o que
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pode resultar em propriedades mecanicas ruins do compdésito final. Portanto, técnicas
de mistura eficientes, capazes de dispersar o grafeno homogeneamente na matriz,
sdo necessarias. Técnicas como, mistura em meio liquido por ultrassonicagdo ou
agitagdo mecanica, (BAIG et al., 2018 e SABOORI, 2018), mistura em moagem de
bolas (SEYED, 2019), Métodos de metalurgia do p6 e/ou fusdo avangada tém se
mostrado capazes de superar esse obstaculo, de acordo com a maioria dos estudos
publicados (BAIG et al., 2018, SABOORI, 2018 e SEYED, 2019). Conforme sugerido
pela literatura a incorporacéo de nanoparticulas de grafeno em folhas metalicas de
aluminio poderiam talvez ajudar a superar as for¢cas de van der Waals entre elas,
contribuindo para a dispersdo adequada do grafeno na matriz (G. LIU et al., 2017 e
XU, 2008).

» Danos estruturais ao grafeno durante o processamento:

Esse desafio é recorrente no processamento em altas temperatura € observado
principalmente durante a etapa de mistura do liquido com o p¢, tanto por meio de
misturas por correntes de Foucault e conveccao quanto por mistura mecanica na base
liquida por agitagdo ou ultrassom. Geralmente, a técnica de aquecimento envolve
fendbmenos oxidativos ou termolises afetando tanto o aluminio quanto o material de
grafeno, potencialmente causando defeitos estruturais, quanto as propriedades
mecanicas do aluminio, causando alteracdes em sua dureza e ductilidade. Isso requer
um controle rigoroso dos parametros nesta etapa de processamento. Além disso, ha
a presencga inconveniente de impurezas (6xidos ou outros compostos ceramicos)
resultantes das reagdes em elevada temperatura, que se tornam parte da composigao
e podem causar intemperismo adverso durante as etapas de fusao e solidificagdo. Em
relacao a mistura mecanica em meios liquidos por agitagao, o tempo de operacéo e a
rotacdo tém uma influéncia significativa na estrutura do nanocompésito. As lieraturas
relatam que ha uma fragmentacao consideravel das GNPs durante a fusdo com o
aumento do tempo de processamento e da rotagao, resultando em uma redugéo nos
dominios sp? e no tamanho das GNPs, além de favorecer a formagao de defeitos do
tipo borda na ligacao interfacial Al/Gr (GONCALVES, 2023).

* Formacao de carbetos (Al4Cs):

A formacao deste composto interfacial em nanocompdsitos Al/G, sendo o
processamento em altas temperaturas por periodos prolongados um dos fatores

relacionados a este fendbmeno de formagédo dos carbetos de aluminio. Em geral, a
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formacdo de compostos interfaciais frageis € um problema para compdésitos de
qualquer natureza, como observado no item 5.2 anteriormente. Em sistemas com
materiais contendo aluminio e carbono, a reacdo (1) pode ocorrer durante o

processamento (temperatura e tempo):

4AI(s) + 3C(s) — AliCa(s) Eq. (6)

A reagao (1) apresenta baixa energia livre de formagao (BARTOLUCCI et al.,
2011) e, em sistemas Al/Gr, o crescimento da fase Al4C3 ocorre preferencialmente nos
planos prismaticos de alta energia livre superficial do carbono, nucleando-se nos
defeitos estruturais presentes no grafeno, sendo responsavel talvez pela fragilizagéo
do nanocompdsito (LI et al., 2017). A literatura discute que a fase AlsCsz é
extremamente prejudicial as propriedades mecanicas em especial a resisténcia a
tracao do nanocompdsito, e a reacgao interfacial também danifica as propriedades do
préprio grafeno. (CHAWLA, 2012, XIONG, 2011, HUANG, 2014),

Em contraste, diversos autores mencionam que existe ainda um entendimento
incompleto dos mecanismos de formagao de Al4C3s, que estado relacionados a forma,
tamanho e local de formacdo desse composto interfacial, uma vez que estédo
fortemente associados aos métodos e pardmetros do processo antecedendo o
presente estudo em que foram estudadas 6.130 patentes que correspondem aos
critérios e objetivos desta pesquisa, que verificaram e outros que nao verificaram a
presenga do composto. Além disso, ha pouco esclarecimento sobre a transferéncia
de carga, que é potencializada pela formagao eficiente da fase Al4sCz na interface
Al/Gr. Estudos vem relatando (LI et al., 2017), que em relagdo ao desempenho de
compositos Al/Gr com uma fase Al4sCz induzida, que uma reacgao interfacial apropriada
com pequenas quantidades de nanobarras de AlsCz monocristalinos (induzidos a
aproximadamente 610°C em sinterizagdo por plasma de faisca por 20 min)
proporcionou transferéncia de carga eficiente.

A viabilidade técnica e econdmica dos nanocompodsitos de aluminio com
grafeno é alta, apresentando grande potencial de aplicagao em diversas areas devido
as propriedades unicas de ambos os materiais. O grafeno, com sua alta resisténcia e
condutividade, pode melhorar significativamente as propriedades do aluminio, como

resisténcia mecanica, condutividade elétrica e térmica, e resisténcia a corrosao.
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Podendo ser traduzido em aumento da resisténcia mecanica (o grafeno atua como um
reforco na matriz de aluminio, tornando o material composto mais resistente a
deformacgdes e fraturas), melhorias na condutividade elétrica (a alta condutividade do
grafeno pode aumentar a condutividade elétrica do nanocompadsito, o que € importante
em aplicagdes como eletrénicos e sistemas de energia), melhorias na condutividade
térmica (a capacidade do grafeno de dissipar calor pode ser aproveitada para
melhorar a condutividade térmica do nanocompdsito, util em aplicagdes que exigem
dissipacgéao de calor eficiente, como dissipadores de calor e componentes eletrénicos),
e aumentar a resisténcia a corrosao (a interagéo entre o grafeno e o aluminio pode
criar uma barreira protetora contra a corrosao, prolongando a vida util do material
composto).

Aplicacdes potenciais dos nanocompdésitos de Al/GNP:

e Setor aeroespacial - o nanocompdsito pode ser utilizado na fabricacdo de
componentes leves e resistentes para aeronaves, como fuselagens e pecgas
estruturais.

e Industria automobilistica - a redugcdo de peso e o aumento da resisténcia
mecanica sdo importantes na industria automobilistica, e o0 nanocompdsito
pode ser usado em componentes de veiculos, como chassis e pecas de
suspensao.

e Eletrénicos - a alta condutividade elétrica e térmica do nanocompdsito o torna
adequado para aplicagdes em eletrénicos, como placas de circuito impresso e
dissipadores de calor.

e Energia - o nanocompdsito pode ser utilizado em sistemas de armazenamento
de energia, como baterias e células de combustivel, devido a sua alta
condutividade e capacidade de dissipagao de calor.

e Construgao civil - a resisténcia mecanica e a corrosdo do nanocompdésito

podem ser aproveitadas na construgao de estruturas e materiais de construgao.

Apesar do grande potencial, a produ¢do de nanocompdsitos de aluminio e
grafeno ainda enfrenta desafios, como a dificuldade de dispersao uniforme do grafeno
na matriz de aluminio e o alto custo de producdo do grafeno. No entanto, o
desenvolvimento de novas técnicas de processamento e a redugcdo do custo do

grafeno estao impulsionando a viabilidade econémica e técnica do nanocompdsito.
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O nanocompasito de aluminio e grafeno tem grande potencial de aplicagéao
devido as suas propriedades aprimoradas, mas requer avangos tecnologicos e
reducdo de custos para sua produgdo em larga escala. A expectativa € que este
material composito desempenhe um papel importante em diversas areas no futuro

préximo.
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6 CONCLUSAO

Neste trabalho, foi desenvolvida uma metodologia experimental voltada a
producdo de nanocompdsitos da liga de aluminio SAE 323 reforgados com
nanoplacas de grafeno multicamadas (GNP), em concentragdes de 0,5%, 1,0%, 1,5%
e 2,0% em massa, utilizando o processo de fundicdo em forno de indugdo. Os
resultados obtidos demonstraram que o aprimoramento das etapas de processamento
contribuiu significativamente para a melhoria das propriedades elétricas, térmicas e
mecanicas do material. Essas melhorias reforcam sua viabilidade como alternativa
tecnolégica para componentes que de alguma forma sido condutores elétricos e
térmicos e exigem uma certa resisténcia mecénica e boa fluidez na fundigdo, como
grampo de aterramento, carcaga de equipamentos, aplicagdes em que a redugao de
densidade, resisténcia a corrosdo e desempenho funcional sdo desejaveis entre
outras aplicagdes.

Com base na pesquisa realizada e submetida a publicacéo, foram identificadas
diversas técnicas voltadas a obtengdo de uma dispersdo homogénea do grafeno em
matrizes de aluminio, bem como estratégias para controlar a atmosfera do processo,
evitando a pirdlise do material. A solucdo adotada neste estudo consistiu na utilizagao
de um agitador mecanico acoplado ao forno de inducao eletromagnética, dispositivo
criado para a execucao, operando a uma rotacdo aproximada de 30 RPM por 10
minutos. Simultaneamente, foi empregada uma atmosfera inerte com argoénio, visando
preservar a integridade do grafeno durante o processo de fusdo e promover sua
adequada incorporagao a matriz metalica.

A partir do procedimento experimental, foram obtidas 15 amostras, cada uma
com réplicas em triplicata, destinadas ao estudo da dispersao dos nanorreforgos de
grafeno (GNP) e das demais propriedades da liga. As concentragées de GNP na
matriz de aluminio variaram entre 0,5% e 2,0% em massa (0,5%, 1,0%, 1,5% e 2,0%).
Além disso, foi considerada a fundigéo da liga virgem, sem adi¢ao de grafeno (0,0%
GNP), utilizada como referéncia para controle. Esse conjunto de amostras permitiu
atender ao objetivo especifico proposto, possibilitando a analise comparativa entre a
liga controle e os nanocompasitos desenvolvidos.

Os resultados obtidos nos ensaios de microdureza Vickers (HV) apresentaram
divergéncias em relacdo ao comportamento esperado. A liga SAE 323, composta por

aluminio e silicio, apresenta uma microestrutura tipica formada por duas fases: a fase
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a-Al (matriz metalica de aluminio solido), que se solidifica em torno de 660 °C, e a fase
B-Si (silicio eutético), que se forma apos o ponto eutético, aproximadamente a 577 °C,
na forma de particulas ou lamelas.

Contrariando as expectativas, a liga controle (sem adicdo de grafeno)
apresentou maior dureza média (97 HV) em comparacgao as amostras reforgadas com
GNP, cuja média foi de 82 HV. Apesar disso, os valores de dureza observados para a
fase a-Al foram inferiores aos da fase B-Si, 83 HV e 87 HV respectivamente o que esta
em conformidade com o comportamento tipico dessas fases.

Acredita-se que essa reducao na dureza meédia das amostras com grafeno
esteja relacionada a elevada fluidez da liga durante o processo de fundi¢cédo, o que
pode ter influenciado a distribui¢cao e a interacdo do reforco na matriz, como também
pode estar relacionado a formacao de compostos interfaciais, como AlsCs, que tendem
a reduzir a resisténcia mecanica da liga. Dessa forma, um tratamento térmico tipo T6
(SAE J425, 2003) pés-fundicdo poderia ser necessario para promover o
reagrupamento da microestrutura, ou seja, reorganizar as fases e particulas,
tornando-a mais homogénea e melhorar a adesdo entre o grafeno e matriz de
aluminio, e alcancar os niveis de dureza esperados com a adi¢cdo de GNP.

Assim, no contexto das propriedades mecanicas, os resultados obtidos nao
foram conclusivos quanto a efetividade do grafeno como reforgo para aumento da
dureza na liga SAE 323, indicando a necessidade de estudos complementares com
ajustes no processamento térmico.

Com base nos resultados obtidos para as propriedades elétricas, observou-se
que, embora a liga estudada nao tenha como principal finalidade a condugao elétrica,
e sim fluidez na fundigdo e estanqueidade, ela apresentou uma reducgao significativa
de 12% na resisténcia elétrica em comparagdo a liga controle sem reforgo,
especificamente na amostra com 1,0% de GNP. Esse desempenho resultou em um
valor de condutividade elétrica de 47,2% IACS, acima do indice de referéncia da liga,
que é de 43% IACS. Esse comportamento evidencia o papel do grafeno como agente
promotor da condutividade elétrica na matriz de aluminio.

No que diz respeito as propriedades térmicas, os dados de condutividade
térmica e densidade aparente indicam que a difusividade térmica foi o fator mais
influente nos resultados. A amostra com 1,5% de GNP apresentou o menor valor de

condutividade térmica, de 132 W-m™-°C™, enquanto a amostra com 2,0% de GNP
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atingiu o maior valor, de 173 W-m™-°C™". Esses resultados sugerem uma forte
interagao entre o reforgo de grafeno e a estrutura da matriz metalica, reforgando seu
papel como ativador da condutividade térmica.

Os resultados obtidos foram satisfatérios indicam que a técnica de fundicéo a
inducdo, combinada com agitacado eletromagnética devido as correntes parasitas e
mecanica manual em atmosfera inerte de argdnio, mostrou-se promissora para
incorporar o reforgo. Além disso, o aluminio, por sua baixa densidade e alta resisténcia
a corrosao, reforgca seu potencial como alternativa econbmica e sustentavel para

aplicagdes que exija resisténcia mecanica, condutividade térmica e elétrica.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Expandir a caracterizagcdo mecanica por meio da inclusdo de ensaios de
resisténcia a tracao, substituindo o teste de microdureza Vickers pela técnica de ultra-
microdureza, visando maior precisao nas medi¢des.

Realizar ensaios de impacto como complemento a caracterizacdo mecanica,
com o objetivo de investigar a formagdo do microconstituinte carbeto de aluminio
(Al,C3), e ensaio de EBSD (Electron Backscatter Diffraction).

Estudar a funcionalizagdo quimica do nanografeno com diferentes elementos,
com o proposito de melhorar sua molhabilidade durante os processos de fundigao,
como: hidroxilas e carboxilas, entre outros.

Aprimorar a coleta de dados sobre a densidade verdadeira dos
nanocompaositos obtidos por fundicdo, permitindo uma caracterizacdo mais precisa da
porosidade real, incluindo poros abertos e fechados.

Incorporar uma etapa de tratamento térmico ao lingote fundido, possivelmente
“T6”, conforme indicado por norma para a liga, com o intuito de eliminar microvazios
de contracdo e descontinuidades que comprometem as propriedades térmicas e

mecanicas.
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Apéndice 1 — Tentativas de dispersao homogénea do grafeno na matriz de Al

Durante as pesquisas foi investigado diversas rotas a fim de obter as amostras
para caracterizagcdo. Durante as tentativas de fundigdo de ligas de aluminio com
adicdo de grafeno em forno de indugédo, diversas abordagens foram testadas com o
objetivo de melhorar a dispersdo do nanomaterial na matriz metalica.

Inicialmente, buscou-se o uso de refratario ao longo do cadinho para minimizar

reacgoes indesejadas, apresentado na Figura 56.

Figura 56 — Revestimento do Cadinho com Concreto Refratario.

Fonte: Préprio autor, 2025

Na sequéncia, seguiu da insercdo de grafeno em folhas de aluminio e,
posteriormente, em papeletes distribuidos ao longo do cadinho, visando uma

dispersdo mais homogénea, conforme apresentado na Figura 57.



133

Durante a Fuséao.

Figura 57 — Alternativas para Insercéo do Grafeno

Fonte: Préprio autor, 2025

Também foram utilizados dispositivos de alta rotagao para promover a mistura
entre o aluminio fundido e o grafeno, conforme apresentado na Figura 58. No entanto,
enfrentaram-se desafios significativos, como o controle impreciso da temperatura
baseado apenas na experiéncia do operador, falhas na bomba de vacuo que
dificultaram a execugdo dos experimentos. Essas dificuldades evidenciaram a
necessidade de melhorias no controle de processo, automacgao e infraestrutura para
garantir maior confiabilidade e eficiéncia na incorporagdo de nanomateriais em ligas

metalicas.

Figura 58 — Alternativas para Agitagao Mecanica para Homogeneidade.

s ‘ ~

Fonte: Proprio autor, 2025
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Ap0s estas tentativas de insucesso conforme apresentado na Figura 59.

Figura 59 — Exemplos de alguns casos de In

4 NP/

sucesso na Dispersao do GNP.
e

Fonte: Proprio autor, 2025.

Foi definida uma alternativa que apresentou os melhores resultados, a partir da
qual se deu continuidade a producéo das amostras para caracterizagdes, conforme

descrito no item 4.2 do capitulo de Materiais e Métodos.



Apéndice 2 — Data Sheet Aluminio SAE 323 - Capixaba

Constituintes quimicos do material de liga de aluminio SAE J425 323

o=
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Anexo | - Data Sheet HP10 Powder HEXOGRAFENO 2025

|

HP10 Powder

FICHA DE DADOS
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HP10 Powder

Grafeno (po), Graphene few layer, Grafite esfoliado, Grafeno de Poucas Camadas (GPC)

Espectroscopia RAMAN analisada via software de ponta (rede neural) i'1:

SRR

Intensxdade (und. ard.)

4 567 8 9 10>0

Num de camadas

(o)

Figura 1 ~ (a) Espectro Raman predominanie ras ireas anaisadas fora wsado paca as medidas o laser de comprimento de orda
de 532 nm. (&) Distrituicio do nimero de camadas obtids sravés de Mapeamento Raman caracteristico do HPY) Powder. (o) A
imagem da esquerda & uma magem Gplica da amosiea depositada em substrato de siico e, a dnsita 2 imagem de Hiperespeciro
ssleconando a intensidade da banda 20 (=2650 an’) na regdo deimitada em vermeho n2 imagem dplics a esquerda. Figuras
pelo grupe FABNSUFMG.
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— — 2

Caracteristicas do HP10 Powder Anglise Granulométrica por CILAS
Tabela 1 - Proprisdade fisico-quimicas do HP10 Powder cbfidos stravés Geifico 1 - Sobreposiglo do acumulsiive de grandometia por CILAS
das IBcnicas de cwacimizagdo apreseniadas acima. 1100,
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Figura 3 -« Imagens ata resolucdo cblidas pela técnica de MEV-FEG representsivas das paticdss do HP10 Powder, meddas

resfizadas no INPE SP.
E
\ p—

Figura 4 - Imagens de dla resolugio obtides pals Yécnica de MEV-FEG representainas das particuas do HP10 Powder, medidas
realizadas no CIT SENM MG.
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