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PROCESSAMENTO E CARACTERIZACOES DE NANOCOMPOSITOS DE MATRIZ
ALUMINIO 1350 E GRAFENO OBTIDOS POR FUSAO SOB INDUCAO
ELETROMAGNETICA EM ATMOSFERA INERTE

RESUMO

De acordo com o relatério "Cenério da Energia Mundial 2024" da Agencia Internacional de Energia
(IEA), a projecéo de crescimento da demanda global de energia elétrica é da ordem de 6757TWh
entre 2023 e 2030. Dentre outras, destacam-se as demandas do emergente mercado de veiculos
elétricos e do recém-criado mercado de energia para suprir os servigcos de Data-Centers/Inteligéncia
Artificial. Ambos os mercados exigirdo materiais de alta performance em termos de propriedades
de condutividade elétrica e térmica. Tal cenario tornou ainda mais urgente o desenvolvimento de
materiais mais leves, com melhores condutividades e confiabilidade, de forma a suprir a demanda
de consumo dos veiculos elétricos e tornar a transmissdo de energia e a dissipacao de calor mais
eficiente na operagdo de Data-centers. Assim, 0s nanocompositos de matriz metalica de aluminio
(Al) e o nanoplacas de grafeno de poucas camadas (GNP) tornaram-se materiais estratégicos quando
combinados, dadas suas caracteristicas como preco/disponibilidade, superior relagdo resisténcia-
por-peso e durabilidade. Neste trabalho buscou-se aprimorar o processo metaltrgico para obtencéo
de nanocompdsitos aluminio-grafeno por fundicdo por inducdo com agitacdo eletromagnética e
mecanica sob atmosfera inerte (argonio), evitando-se tanto a pirélise do grafeno como a oxidacao
do aluminio. O aquecimento e a fusdo do aluminio sob atmosfera protetora em forno indutivo
promovem a agitacdo do banho devido a geracdo de correntes parasitas (de Foucault) e associada a
agitacdo mecanica, favorecendo a dispersdo do grafeno no banho fundido. Os nanocompdsitos
obtidos consistiram de uma matriz de liga de aluminio 1350 EC (UNS A91350) com percentual, em
massa, de grafeno adicionado nas seguintes proporgdes: 0,5%, 1,0%, 1,5% e 2,0%. As
caracterizacdes morfoldgicas e microestruturais dos nanocompadsitos obtidos foram realizadas por
microscopia eletrénica de varredura acoplado com anélise de espectroscopia por energia dispersiva
(MEV/EDS), também utilizados para a determinacéo da uniformidade da distribuicdo ou dispersao
de carbono. Anélise de Difracdo de Raios X (DRX) foi adotada para a caracterizacdo da estrutura
cristalina. As caracterizacdes de propriedades mecéanicas foram obtidas por meio de ensaio da
microdureza Vickers (HV). A caracterizacdo de propriedades térmico-elétricas foi realizada por
medicdes de resistividade elétrica, pelo método de Ponte Kelvin, e de difusividade térmica, pelo
método Falsh Laser e posterior calculo das condutividades elétricas (indice IACS) e térmicas. Os
resultados obtidos demonstram haver viabilidade técnica para a fabricacdo em escala industrial de
nanocompositos de aluminio grafeno por processos metaltrgicos de fundigdo. Houve aumento das
propriedades de condutividade elétrica nos nanocompdsitos desenvolvidos, com 2% de GNP o
indice 1ACS de 64,9%. J4 com 1,0%GNP e 2,0%GNP respectivamente, a condutividade térmica
que superaram o valor de referéncia da liga-controle 1350, em 25,8% e 21,4%. Obteve-se no
processamento dos nanocompositos relativa homogeneidade minimizando aglomeragéo de grafeno
0 que poderia levar a anisotropia de propriedades e reduzido os ganhos buscados nas propriedades
mecanicas e de condutividades em relagéo a liga de aluminio-base.

PALAVRAS-CHAVES: Grafeno, aluminio 1350 EC, nanocompdsitos de matriz metalica, condu-
tividade elétrica, IACS, condutividade térmica, microdureza, fundigéo, agitacdo eletromagnética,
atmosfera inerte.



PROCESSING AND CHARACTERIZATION OF ALUMINUM 1350 AND GRAPHENE
MATRIX NANOCOMPOSITES OBTAINED BY MELT-IN UNDER ELECTROMAG-
NETIC INDUCTION IN AN INERT ATMOSPHERE

ABSTRACT

According to the IEA (International Energy Agency) and its "World Energy Outlook 2024" report,
the projected growth in global electricity demand is around 6757TWh between 2023 and 2030.
Among others, the demand from the emerging electric vehicle market stands out, as well as the
recently created energy market to supply Data-centers/Artificial Intelligence services. Both mar-
kets will require high-performance materials in terms of electrical and thermal conductivity pro-
perties. This scenario has made the development of lighter materials, with better conductivity and
greater mechanical resistance, even more urgent in order to meet the consumption demand of elec-
tric vehicles, as well as to make power transmission and heat dissipation more efficient in data
center operations. Around the world, aluminum (Al) metal matrix nanocomposites and graphene
(GNP) have become strategic materials when combining characteristics such as price/availability,
superior strength-to-weight ratio and durability. This work aimed to improve the metallurgical
process for obtaining aluminum-graphene nanocomposites by melting in an ingot mold using an
electromagnetic induction furnace under an inert atmosphere (argon), avoiding the graphene
pyrolysis and aluminum oxidation. Heating and melting of aluminum under a protective atmos-
phere in an induction furnace promotes agitation of the molten bath due to the generation of eddy
currents (Foucault) combined to mechanical agitation, enhancing the dispersion of graphene in
molten aluminum bath. The obtained nanocomposites consisted of a 1350 EC aluminum alloy
(UNS A91350) matrix with graphene added in the following mass proportions: 0.5%, 1%, 1.5%,
and 2%. The morphological and microstructural characterizations of the obtained nanocomposites
were performed by scanning electron microscopy coupled with energy-dispersive spectroscopy
(SEM/EDS), also used to determine the uniformity of carbon distribution or dispersion. X-Ray
diffraction (XRD) analysis was adopted to characterize the crystalline structure. The mechanical
properties were obtained by Vickers micro hardness (HV) test. The thermal-electrical properties
were characterized by measuring electrical resistivity using the Kelvin Bridge method and thermal
diffusivity using the Flash Laser method, followed by calculation of electrical (IACS) and thermal
conductivities. The results obtained the technical feasibility of industrial-scale manufacturing of
graphene-aluminum nanocomposites by metallurgical casting processes. The developed nanocom-
posites exhibited increased electrical conductivity properties, with 2% GNP achieving an IACS
index of 64.9%. With 1.0% GNP and 2.0% GNP, respectively, the thermal conductivity exceeded
the reference value of the 1350 control alloy by 25.8% and 21.4%. Relative homogeneity was
achieved during nanocomposite processing, minimizing graphene agglomeration, which could
lead to property anisotropy and reduce the aimed gains in mechanical properties and conductivity
compared to the base aluminum alloy.

KEYWORDS: Graphene, aluminum 1350 EC, metal matrix nanocomposites, electrical conduc-
tivity, IACS index, thermal conductivity, microhardness, casting, electromagnetic stirring, inert
atmosphere
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1. INTRODUCAO

A busca por materiais condutores mais eficientes em funcdo de emergentes tendéncias
de mercado de energia elétrica, tais como adogcdo massiva de veiculos elétricos, advento da
Inteligencia Avrtificial (1A) e expansdo global de servicos de centro de dados, além das demandas
tradicionais (IEA,2024), fez com que a pesquisa por aperfeicoamento de propriedades elétricas e
térmicas das ligas de aluminio tenha aumentado significativamente. Um foco é tornar o aluminio
alternativo ao cobre como material condutor, por exemplo, nos enrolamentos das armaduras dos
motores elétricos, com vistas aos ganhos de leveza e resisténcia a corrosdo. Para viabilizar esta
substituicdo, o aluminio precisa apresentar melhorias ndo somente na condutividade elétrica e
térmica, mas sobretudo as melhorias das propriedades mecanicas, 0 que impoe a necessidade de

abrir novas frentes de desenvolvimento para o aluminio como liga-base (EAA, 2022).

A industria de transmissdo de energia é outro segmento em foco, no qual as pressdes por
aperfeicoamento das propriedades das ligas de aluminio tem crescido. As redes de distribuicdo e
transmissdo de energia elétrica apenas no Brasil hoje sdo de aproximadamente 107,4 mil
quilémetros de extenséo, distancia superior a duas vezes e meia a circunferéncia na terra. As redes
de transmissao sdo responsaveis por transportarem a energia elétrica de poucas usinas existentes
no vasto territorio brasileiro, para as milhares de subestacdes espalhadas por varias cidades do
pais. J& as redes de distribuicdo, sdo responsaveis por levar a energia das subestacdes, para 0s
consumidores finais, e suas extensdes sao ainda maiores se comparado as redes de transmissao.
Na indUstria da energia elétrica, os materiais condutores tém evoluido do cobre para o aluminio,
este ultimo por ter mais baixo custo, além de abundancia da materia-prima para obtencao na crosta
terrestre. Porém o aluminio ainda apresenta desvantagem em resisténcia mecéanica e condutividade
elétrica em relacdo ao cobre (ANEEL, 2025).

Recentemente, um novo insumo passou a chamar a atencao dos pesquisadores de novos
materiais em funcdo de suas excepcionais caracteristicas: o grafeno, um material que consiste de
uma folha plana e de espessura de um atomo de carbono, formando uma camada monoatomica.
Sua estrutura eletronica resulta em propriedades que apresentam uma resisténcia mecanica maior
que a do aco, mobilidade eletrénica mais elevada que o silicio, condutividade térmica mais alta
que o cobre, area superficial especifica maior que da grafita e por ser material muito leve. (VILAR,
2016). Estudos recentes apontam um incremento de 36,8% na resisténcia a ruptura de amostras de
aluminio com 0,2% em massa de grafeno, processadas pelo método de fundicdo. Além disto, em
relacdo as caracteristicas elétricas dos nanocompositos de grafeno, também se verificard uma
condutividade elétrica IACS (International Annealed Copper Standard) maior que a do aluminio
puro. Dentre as propriedades mais interessantes do grafeno esta sua excelente condutibilidade

elétrica. Os atomos de carbono tém um total de 6 elétrons, sendo 2 dispostos internamente e 4
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externamente (valéncia) sendo que sua distribuicdo eletrénica no estado fundamental é dada por
1s22s22p2. Os 4 elétrons externos sdo passiveis de ligacdo quimica, e no grafeno, cada atomo
conecta-se a outros 3 4tomos de carbono em um plano bidimensional, deixando 1 elétron livre para
conducéo elétrica, isto significa que os elétrons se movem com extrema facilidade e rapidez pelo
grafeno, ou seja, os elétrons podem fluir como que guiados através de um canal de menor
resisténcia. Tal caracteristica ocorre porque os elétrons e os “buracos” presentes no carbono
conhecidos como grafinos podem conduzir a energia elétrica linearmente com minimo de
resisténcia devido baixissima densidade de colisfes elétron-elétron. Como o nivel Fermi (energia
de Dirac-Fermions) do material pode se tornar consideravelmente elevado, o grafeno pode se
transformar em um supercondutor, melhor até mesmo que o ouro ou cobre. Como o grafeno é mais
condutivo que o cobre, ele pode ter aplicagdes elétricas e eletronicas (CAO, 2020). Por exemplo,
uma pequena quantidade de grafeno, suficiente para preencher a cabeca de um alfinete, pode
produzir 10 microwatts de poténcia e, como qualquer material, & medida que as pesquisas se
aprofundam, sua viabilidade econdmica e aplicagdo tecnoldgica aumentam. O comportamento
fluido dos elétrons do grafeno interfere na condutividade elétrica e térmica desse material. Esse
comportamento provocou recentemente 0 surgimento de muitas pesquisas na area de
hidrodinamica de elétrons . Tem-se observado que a resisténcia elétrica do grafeno diminui com o
aumento da temperatura, quando mantido abaixo de 150 K (ou -123°C). Esse comportamento é
contraintuitivo para um condutor, afinal, maior temperatura significa maior agitacao térmica dos
elétrons e ions e, portanto, maior probabilidade de colisbes elétron-ion e elétron-elétron, o que
deveria resultar em maior resisténcia elétrica. Os pesquisadores descobriram que em baixas
temperaturas, a intensidade das colisdes elétron-elétron € tal que faz com que uma grande parte de
elétrons permaneca na superficie do grafeno e, assim, diminui a dissipacdo da quantidade de
movimento dos demais elétrons na superficie, assim, estes elétrons podem fluir “conduzidos” por
um canal de menor resisténcia. Aparentemente, esse efeito cresce com 0 aumento da temperatura.
Esse fenbmeno traz uma nova compreensdo para 0s mecanismos fisicos envolvidos na
condutividade de materiais e, particularmente, sera de muita utilidade para o desenvolvimento de

dispositivos elétricos baseados em compdsitos contendo grafeno. (CROSSNO, 2016).

Com base no acima exposto, torna-se l6gico concluir que o desenvolvimento de uma nova
classe de material que aproveite as propriedades complementares do aluminio e do grafeno, tem
grande poténcial para responder as demandas apresentadas acima e a Engenharia de Materiais tem
nos nanocompositos a forma de viabilizar este material, que tem poténcial de aliar as
caracteristicas superiores do aluminio, como baixo peso, baixo custo, facilidade comercial e de
processamento, com as superlativas caracteristicas do grafeno, como resisténcia mecénica,

condutividade elétrica e térmica.
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Pesquisas tém sido desenvolvidas com estes dois materiais pelos métodos de metalurgia
do pd, moagem por bolas ou ultrassbnica, compactacao, extrusdo e também pelo método da
fundicdo. Contudo, a fabricacdo de compositos de matriz de aluminio com reforco de grafeno
apresenta dificuldades opercionais na fabricacdo que vem desafiando os pesquisadores. Devido
sua baixa molhabilidade, em funcdo de sua grande area superficial especifica e alta tenséo
superficial das nanoparticulas de grafeno, este material tende a se aglomerar durante o processo
de mistura com a liga de aluminio liquida, causando heterogeneidade de distribuicdo do grafeno
na matriz metalica, o que afeta negativamente as performances mecanicas e de condutividade que
sdo requeridas dos compdsitos de aluminio com reforgo de grafeno.

Por isso, este projeto de pesquisa buscou desenvolver a fusdo do aluminio 1350 e a adi¢do
de nanoplacas de grafeno de poucas camadas (em portugués GPC ou GNP em inglés) com auxilio
da agitacdo eletromagnética do banho liquido e sob atmosfera inerte para incrementar a absorcao
de grafeno pelo aluminio. Foi avaliado o comportamento mecanico e fisico dos nanocompdsitos,
principalmente no que tange a dispersdo com a incorporacdo, de até 2% em massa, de
nanoparticulas de grafeno dispersas homogeneamente dentro da matriz de liga de aluminio. Além
disso, uma liga de controle 1350 sem particulas de grafeno foi processada pelo mesmo método
para fins de comparacdo. A microscopia Otica (MO) foi util para detec¢do de aglomeracoes de
grafeno. As andlises com microscopio eletrdnico de varredura com espectroscopia por energia
dispersiva acoplado (MEV/EDS), e os resultados indicam que foi formada uma estrutura com
interfaces e intercamadas. A Difracdo de Raio-X mostrou baixo potencial de liga¢do quimica entre
a matriz-grafeno, formando a fase Al4Cz, durante o processo adotado. Com o intuito de avaliar o
desempenho mecénico do nanocompdsito, o teste de microdureza foi executado, além de ensaios
de avaliacdo da resisténcia elétrica e da difusividade térmica. Os resultados experimentais (fisico-
guimicos, mecanicos, elétricos e térmicos), mostraram que este processo de fusdo com agitacao
eletromagnética associada a agitacdo mecanica sob atmosfera inerte tem muito poténcial para
incorporar fragdes expressivas de grafeno em nanocompdsitos de matriz metélica de aluminio com
vistas a responder afirmativamente as demandas de novos nanocompdsitos de matriz de aluminio

com grafeno.



17

2. OBJETIVOS

2.1 - Objetivo Geral

Desenvolver nanocompdsitos de matriz de aluminio com reforco de grafeno por meio de
fundicdo por inducdo com agitacdo eletromagnética e mecénica combinadas, sob atmosfera inerte,
objetivando aumento das condutividades elétrica e térmica e das propriedades mecénicas, em

comparacao as especificacdes da liga-matriz.

2.2 - Objetivos Especificos

A) Desenvolver nanocompdsitos de matriz de aluminio 1350 com reforco de nanoplacas de
grafeno, com variacGes da concentracdo do nano reforco de 0,5%, 1,0%, 1,5% e 2,0%, em

massa,

B) Realizar analise micro estrutural comparativa dos nanocompdsitos obtidos em relacdo ao
aluminio 1350 especificado como matriz, por meio da Microscopia 6tica (MO), Microscopia
Eletrdnica por Varredura associado a Espectroscopia de Energia Dispersiva (MEV/EDS) e
Difracdo de Raios X (DRX), objetivando a caracterizacdo micro estrutural da dispersédo do

grafeno na matriz de aluminio;

C) Awvaliar as propriedades mecanicas dos nanocompdsitos obtidos, por meio de ensaios de

microdureza Vickers (HV);

D) Avaliar a condutividade elétrica dos nanocompositos obtidos por meio da medi¢do da
resisténcia elétrica pelo principio de Ponte de Kelvin e célculo da condutividade elétrica em
comparacdo com o indice 1ACS;

E) Awvaliar as propriedades térmicas dos nanocompositos obtidos por meio de ensaios de
difusividade térmica pelo método Flash Laser.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo é apresentada a revisdo bibliografica dos fundamentos tedricos sobre os
materiais componentes dos nanocompadsitos de matriz metalica aluminio-grafeno desenvolvidos
para esta pesquisa, as técnicas de processamento e as propriedades de uso, como material de
engenharia, objetivadas com a obtencdo destes hanocompositos e 0s métodos de caracterizagoes

microestruturais e das propriedades mecanicas, elétricas e térmicas dos mesmos.
3.1 - Aluminio

Em 1808, Humphrey Davy, eletroquimico britanico, postulou a existéncia do aluminio.
Ja em 1825, com base na teoria de Davy, o quimico Hans Christian @rsted, na Dinamarca,
sintetizou o primeiro nddulo de aluminio. Em 1845, o cientista alemdo Friedrich Wahler
determinou a densidade especifica, o que explicava a notavel leveza do aluminio. Em 1856, o
francés Saint-Claire Deville desenvolveu a tecnologia de reducdo do cloreto de aluminio com
sodio, trazendo significativo impacto no custo de oferta do aluminio. Em 1884, o aluminio era
ainda raro a ponto de ter sido colocado como topo do obelisco do Monumento a Washington nos
EUA, que pesava 3,11 Kg e era a maior massa de aluminio conhecida (ASKELAND,2010) .Em
1886, Charles M. Hall nos EUA e Paul T. Héroult na Franca desenvolveram, simultaneamente,
outro importante método de eletrélise para produzir aluminio a partir de alumina dissolvida em
hexafluoretoaluminato de sodio ou criolita (NasAlFs), chamado Processo Hall-Héroult,
aumentando ainda mais a produtividade da industria do aluminio (Figura 01). Em Agosto de 2025
0 preco do aluminio era £2,01/Kg. (LME,2025).

Figura 01 — Efeito do avanco tecnolégico sobre custo do aluminio.
A) Método Deville, B) Método Hall-Héroult
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Fonte: Light Metals Industry, 1949
Ja em 1888 foi desenvolvida a tecnologia de reducéo de alumina a partir do minério de
bauxita conduzido por Karl Bayer em 1888. Juntos os processos Hall-Heroult e Bayer ainda

constituem a base tecnoldgica de producéo do aluminio no mundo (JACOBS,1999).
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3.1.1- Estrutura do aluminio

O elemento quimico aluminio tem o simbolo Al. Seu &tomo mede 0,29 nm de diametro,
massa atbmica de 26,98 e numero atémico 13 e, assim, possui 3 elétrons no seu orbital de valéncia,

0 que explica sua alta condutividade elétrica e térmica (Figura 02).

Figura 02 — A) Estrutura atbmica, B) Célula cristalina CFC, C) Sistemas de escorregamento
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Fonte: TALAT, 1994
Na fase sélida, tem estrutura cristalina do tipo Cubica de Face Centrada (CFC) com

parametro de célula 0,40496 nm, a qual possui até 12 planos de escorregamentos sob tensdo, o que
explica sua excelente ductilidade (TALAT,1994).

3.1.2 — Propriedades do Aluminio

O aluminio é o terceiro elemento quimico e o metal mais abundante na crosta terrestre,
respondendo por estimados 8% de sua massa . Seu ponto de fuséo é 660,2 °C, relativamente baixo,
0 que limita seu uso nas aplicacdes que requerem fluéncia. Tem densidade de 2,70 g.cm™ , ou
cerca de um terco das densidades do aco (7,85 g.cm®) e do cobre (8,93 g.cm™). O aluminio
metélico, quando exposto a atmosfera, desenvolve imediatamente, uma pelicula superficial
nanométrica (menos de 5 nm) de éxido de aluminio amorfo (Al2O3) com acgdo passivadora,
responsavel pela sua alta resisténcia a corrosdo, o que o torna extremamente duravel. O aluminio
tem alta trabalhabilidade, sendo facil de conformar, estampar, forjar, fundir, moldar e usinar,
gracas a sua leveza, ductilidade, maleabilidade, baixa dureza, baixo ponto de fusdo e alta fluidez
quando fundido. Por ser atoxico e uma eficaz barreira contra luz, odor e contaminagéo, a aluminio
se consolidou como material de embalagem perfeito. Outra caracteristica marcante do aluminio é
sua reciclabilidade sem perda de qualidade e com baixo impacto ambiental, consumindo cerca de
5% de energia utilizada para produzir aluminio a partir da bauxita, em media na ordem de
14GWh/ton (EAA,2022).

O aluminio tem sido usado em linhas de transmisséo de alta tensdo desde 1945 e ¢ a forma
mais econémica de transmitir e conduzir energia elétrica atualmente. Nos topicos mais adiante

sera focadas as propriedades mais relevantes para o objetivo do projeto, que é aumento de
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performance do aluminio como condutor de calor e eletricidade, em linhas de transmissédo ou como

condutores de equipamentos elétricos (EATON, 2018).
3.1.2.a - Densidade

A baixa massa especifica é a uma notavel caracteristica do aluminio, tornando-o a escolha
frequente como material de engenharia onde reducdo do peso € requisito de projeto (Figura 03).
Sua densidade média ou massa especifica é de aproximadamente 2,7 g.cm, cerca de um terco da
densidade de metais comumente utilizados na inddstria como aco e cobre, com excecdo do

magnésio, titanio e litio.

Figura 03 — Massa especifica normalizada do aluminio em comparacao outros metais
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Fonte: Adaptado de TALAT, 1994
Essa baixa densidade do aluminio é uma das suas principais caracteristicas, sendo
essencial em setores como aeroespacial e automotiva, onde a reducdo de peso é crucial para
eficiéncia e economia de combustivel. Além disso, o aluminio possui alta resisténcia a corroséo e
boa condutividade térmica e elétrica, tornando-o um material versatil e amplamente utilizado na
indUstria (EAA, 2022).

3.1.2.b - Resisténcia mecanica

O aluminio puro (6N — 99,9999%) tem como caracteristica mecanica um baixo médulo
de elasticidade (Young), da ordem de 70 GPa, um baixo limite de resisténcia de engenharia (UTS),
entre 35 a 50 MPa, e também um baixo limite de escoamento, entre 13 al5 MPa. Seu alongamento

é da ordem de 20%. Na figura 04 vemos uma comparacao em relagdo a outros materiais.
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Figura 04 — Limite Resisténcia UTS de metais e ligas comuns
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Fonte: Adaptado de TALAT, 1994
Portanto, exceto para aplicacfes de transmissdo elétrica e térmica onde ndo ocorram esforgcos
mecanicos acima dos limites préprios do aluminio puro, 0 mesmo precisa necessariamente ser
reforcado por elementos de liga e/ou ser submetido a tratamento termomecanicos especificos para

permitir seu uso em aplicacGes estruturais (Figura 05).

Figura 05 - Efeito da adicdo de elementos de liga no aluminio superpuro 6N
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Fonte: Adaptado de Altenpohl, 1994

A liga 7075 submetida a tratamento térmico de endurecimento por precipitacdo, atinge
limite de escoamento da ordem de 500MPa (EAA, 2022).

3.1.2.c — Condutividade elétrica

A condutividade elétrica do material é basicamente definida como a facilidade com que
uma carga elétrica se movimenta através deste material. E medida pela razéo entre a densidade da
corrente e a intensidade do campo elétrico. Sua unidade derivada do Sl é o Siemens por metro,
mas os valores de condutividade sdo frequentemente relatados como porcentagem IACS. O padréo

IACS (acrénimo para International Annealed Copper Standard), estabelecido pela Comissdo
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Eletroquimica Internacional em 1913, e especifica como material-padrdo para 100% de
condutividade elétrica o cobre puro recozido, com condutividade elétrica de 5,80 x 10’ S.m?, a
20°C. O aluminio eletrolitico 6N (com 99,9999% de pureza) atinge condutividade elétrica de 3,77
x 10" S.m, que equivale a IACS 65%. Em relacio ao cobre, vale ressaltar que devido & sua baixa
densidade especifica, a condutividade elétrica em massa do aluminio puro é 216% maior que a do

cobre puro recozido e maior que de qualquer outro metal condutor, como mostrado na figura 06.

Figura 06 — Analise comparativa da condutividade elétrica de metais x aluminio

Condutividade Elétrica [x107 S.m™] Condutividade Elétrica por massa [x107 S.m?.g1]
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Fonte: Adaptado de TALAT, 1994

Assim, qualquer diminuicdo de pureza do aluminio , pela adicdo de elemento de liga
objetivando obter nova especificacdo de aluminio e/ou pela presenca de impurezas desde a
metalurgia priméria do aluminio, ou por tratamento térmico, reduz a condutividade elétrica do
aluminio. Eventual operacdo do condutor sob aquecimento pode alterar a microestrutrura da liga
tratada térmicamente (témpera) uma vez que os elementos de liga que precisam estar em solucéo
solida na matriz para otimizar a condutividade, poderdo ser precipitados como fases
intermetélicas, o que piora muito a resistividade da liga. A resistividade elétrica do aluminio 6N é
2,652 Q.cm™ a20°C (EAA,2022).

3.1.2.d — Condutividade térmica

A conducdo térmica € o fendmeno pelo qual o calor é transportado das regifes de alta
temperatura para as de baixa temperatura em um material (CALLISTER,2014). A condutividade
térmica, x, do aluminio 99,9999% puro é 237 W.m™.K' na faixa 0-100 °C, e equivale a 61,0% do
IACS. Essa condutividade térmica do aluminio é o que o torna um dos melhores condutores de
calor entre os metais. Isso significa que o aluminio é eficiente na transferéncia de calor, sendo
amplamente utilizado em aplicacGes que exigem dissipacao rapida de calor, como na eletrénica e

na industria automobilistica.

Igualmente ao observado para condutividade elétrica, devido a sua baixa densidade, a

condutividade térmica em massa do aluminio supera a do cobre, sendo 203% maior (Figura 07).
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Figura 07 — Analise comparativa da condutividade térmica dos metais X aluminio

Condutividade Térmica [Wm™ K-!] Condutividade Térmica por massa [W.m™ K.g!]
Latao 111 Latdo :l 16,2
Ago inox :I 25 Acgo inox ]4,06
Cobre 388 Cobre 55,2
Aluminio | 237 Aluminio 1118

Fonte: Adaptado de TALAT, 1994
Por exemplo, o aluminio é frequentemente usado em trocadores de calor e componentes
de motores devido a sua capacidade de dissipar rapidamente o calor, garantindo o seu desempenho
eficiente. Além disso, a condutividade térmica do aluminio é de quatro a cinco vezes superior ao
aco carbono, o que o torna uma escolha ideal para sistemas que precisam de eficiéncia térmica
(EAA,2022).

3.1.2.e - Expansdo térmica

O aluminio tem um coeficiente de expansédo térmica elevado, sendo quase o dobro do aco
(12,0 x 10°.K™*) e por isso o projeto de componentes de aluminio e demais materiais que operem
conjuntamente e sdo sujeitos a ciclos frequentes de aquecimento e resfriamento e, portanto, de
expansdo e contragdo, devem levar em consideragdo o risco de fadiga. Para fios condutores de
aluminio esta caracteristica deve ser considerada, pois os cabos condutores sao muito extensos e,
portanto, sujeitos a extensas expansdes e contracdes sob condi¢des climaticas varidveis ao longo
do dia. (EATON,2018).

Do ponto de vista de materiais, o coeficiente de expansdo térmica das ligas de aluminio é
afetado pelo seu tipo de elemento de liga: silicio e cobre reduzem este coeficiente, ao passo que
magnésio o aumenta. Para as ligas forjadas comuns usadas comercialmente, o coeficiente de
expansio varia de 23,5 x 10°°.K™! para liga de aluminio com 4,6% Cu a 24,5 x 10°.K! para liga de
aluminio com 4,5% Mg, mais que é o dobro do coeficiente de expansdo do aco. Para aplicacfes
onde a estabilidade térmica dimensional é critica, como nas pegas moveis de motores de
combustdo, foram desenvolvidas ligas fundidas com alto teor de silicio, para a fabricacdo de
pistdes e cabegotes com coeficiente de expansdo tdo baixo quanto 16,0 x 10°.K™, enquanto que,
para alguns compositos com matriz metélica de aluminio é reduzido para 12,2 x 10°.K™ pela
adicdo de 38% de carbeto de silicio. (EAA, 2022).

3.1.3 — Aluminio e suas ligas
O aluminio comercialmente puro possui no minimo 99,5% em massa de aluminio e se
caracteriza por ter alta condutividade térmica e elétrica, bem como alta resisténcia a corroséo.

Entretanto, tem baixa resisténcia mecénica (na faixa de 20-50 MPa) e dureza (20 HV) . Mesmo
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na condicéo de severamente deformados a frio, sua resisténcia fica limitada em cerca de 180 MPa,
insuficiente para viabilizar seu uso como compoente estrutural. (LUMLEY,2011). Assim, para
atingir patamares de resisténcia superiores, mesmo em perda de condutividade e resisténcia a
corrosdo, torna-se necessaria a adicdo de elementos de liga ao aluminio comercialmente puro.
Assim, ligas de aluminio-zinco, por exemplo AA7075, permitem limites de escoamento da ordem

de 500 MPa apds tratamento térmico de endurecimento por precipitacdo.(YU,2011).

3.1.3.a - Classifica¢do das ligas de aluminio
Um sistema de classificacdo internacionalmente padronizado foi elaborado pela The
Aluminum Association (AA), no qual se faz distincao entre ligas de aluminio processaveis por

deformacéo (Wrought alloys) das ligas processaveis por fundigdo (Casting alloys). (ASM, 2001).

Na tabela 01 temos a classificacdo das ligas por classe (Ligas deformaveis e Ligas de
fundicdo), seus codigo de classificacdo por classe, indicacdo do principal elemento de liga
adicionado ao aluminio, detalhamento dos mecanismos de endurecimento por classe e a

aplicabilidade de tratamento térmico.

Tabela 01 - Classificacdo das ligas de aluminio

g Mecanismo de endurecimento
Classe Co((jja:go Elemento de I ) Tratamento
liga principal Solugéo Deformacao S térmico
classe solida a frio PrEElEEeD
IXXX - X X Nao tratavel
2XXX Cu X X Tratavel
) 3XXX Mn X X Nao tratavel
Ligas
deforméaveis 4AXXX Si X X Nao tratavel
(Wrought 5EXXX Mg X X N&o tratavel
Alloys) )
BXXX Si+Mg X X Tratavel
TXXX Zn X X Tratavel
8XXX Outros X X Tratavel
IXX.X >99% Al Nao tratavel
2XX. X Cu Tratavel
3XX.X Si+Mg+Cu Tratavel
Ligas para 4XX.X Si Néo tratavel
fundicédo
EXX.X Mg N&o tratavel
(Casting
Alloys) 6XX, X N4o usado -
TXX.X Zn Tratavel
8XX.X Sn Tratavel
IXX.X Outros -

Fonte: Adaptado de ANSI, 2024
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Para ligas deformaveis, o sistema de codificacdo € composto por 4 digitos numéricos,
sendo que o primeiro digito se refere ao principal elemento de liga, 0 segundo digito se refere ao
indice de modificacéo da liga original e os dois Ultimos digitos identificam a pureza do aluminio,
para classe 1XXX, ou sdo meramente para para fins de identificacdo, para demais classes. Para as
ligas para fundicdo o sistema de designacdo é também composto de 4 digitos numéricos (A-
XXX.X), onde o primeiro digito indica o principal elemento de liga e os dois digitos subsequentes
somente identificam a liga especifica dentro dessa classe e o digito ap6s o ponto pode ser 1, se

fundida em molde, ou 2, se fundida na forma de lingote. (ASM, 2001).

3.1.3.b — Classificacéo das témperas das ligas de aluminio

A baixa resisténcia mecanica e alta ductilidade do aluminio comercialmente puro
inabilita-o para aplicacdes estruturais. Para o grupo das ligas deformaveis (Wrought Alloys), as

seguintes definicGes sdo aplicadas:

e Endurecimento por deformacdo (Cold hardening) é um processo de conformacdo com
modificacdo da estrutura do material por encruamento a frio, resultando em aumento de

resisténcia mecanica e dureza, mas com perda de ductilidade.

¢ Solubilizacao (Soaking) é um tratamento térmico que consiste em aquecer os produtos até uma
temperatura de solubilizacdo, mantendo-se nessa temperatura por tempo suficiente para
permitir a difusdo dos elementos de liga para matriz, ou encharcamento (soaking) seguido de
resfriamento brusco, rapido o suficiente para manter tais elementos em solucdo sélida,
supersaturando a matriz, evitando precipitacdo nos contornos de gréo (Figura 08) o que resultara
em endurecimento adequado na fase de envelhecimento.

Figura 08 — Micrografias da liga AA6060. A) apos solubilizagdo com resfriamento corretamente

executado, B) com resfriamento lento, resultando em precipitados grosseiros e localizados
nos contornos de grao.
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Fonte: Mondolfo,1979

e Envelhecimento (Aging) é o tratamento térmico onde se busca a precipitacdo fina e uniforme
de componentes intermetélicos e dispersoides de constituintes que se encontrava em solugao
solida na matriz supersaturada apos o resfriamento brusco (Quenching), resultando em melhoria

nas propriedades mecanicas da liga. Existem 2 tipos de tratamento de envelhecimento
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aplicaveis as ligas de aluminio classificadas trataveis (Tabela 01): Envelhecimento Natural ou
Envelhecimento Artificial. A diferenca bésica entre estes dois tratamentos de envelhecimento
reside no controle da temperatura e tempo dos tratamentos. O Envelhecimento natural ocorre a
temperatura ambiente e leva um longo tempo (dias ou semanas) para atingir uma témpera
estavel, e apresenta a limitacdo de nao se ter controle efetivo sobre as propriedades finais do
produto, podendo requerer retrabalho dos produtos das ligas 2XXX e 6XXX, devido
deformagdes. O Envelhecimento Artificial ocorre a temperaturas elevadas (requer
aquecimentos entre 100 a 260°C) por curto espaco de tempo (poucas horas), o que acelera
significativamente a cinética de precipitacdo e o endurecimento, por consequencia, permitindo
efetivo controle das propriedades finais do produto, tornando-o adequado para processos

industriais que visam témperas especificas, como a T6.

e Recozimento (Annealing) € um tratamento térmico de alivio de tensdes decorrentes da
deformacéo plastica a frio feita a temperatura < 240°C (Témpera H2X), e recristalizacdo dos
grdos deformados plasticamente, na faixa de 300-400°C, formando uma nova estrutura livre de
tensionamento e com menor resisténcia mecanica ou a coalescéncia de grandes precipitados
intermetalicos da solugéo solida. E tratamento de encharcamento seguido de resfriamento lento.
Refere-se a témpera “O”, que proporciona melhor performance de condutividade elétrica.

As designacdes basicas de témpera das ligas de aluminio consistem em codigos
alfabéticos conforme tabela 02.

Tabela 02 - Designacdo das témperas de ligas de aluminio

Témpera Descri¢ao

Como FABRICADO - Material ndo atende nenhuma especificacdo de

chn 1 o v g r s A
propriedades mecanicas. O “F” é Unico digito.

RECOZIDO (Annealed) — Material com garantia de alta ductitlidade.
Estrutura recristalizada pds deformagéo. O “F” ¢ unico digito

ENDURECIDO (Hardened) — Endurecido por deformacédo a frio apos
“H” recozimento ou apds deformacdo a quente ou em combinagdo com
recozimento ou estabilizagdo.

‘GO”

TRATADO (Treated) — Tratado térmicamente para produzir témperas

T estaveis diferentes de F, O ou H.

SOLUBILIZADO - Para todas as ligas solubilizaveis. Témpera instavel
por envelhecimento natural.

Fonte: Adaptado de ANSI, 2024

CCW”

A designacgdo da témpera segue sistema de 4 digitos, sendo o primeiro conforme a tabela
02 os demais sdo digitos numéricos e seguem as regras definidas nas tabelas 03 e 04.
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Tabela 03 — Designagdo de témperas “H” de ligas de aluminio endureciveis a frio

10
digito

20
digito

30 40

digito | digito Descrigao

GGH”

1

Somente endurecimento por deformacao

Endurecimento deformacéo + recozimento parcial

Endurecimento + estabilizacdo a baixa temperatura

Endurecimento + ciclo de pintura em estufa

Endurecimento % duro

Endurecimento % duro

Endurecimento 3 duro

Endurecimento “full hard”

Endurecimento “extra hard” >75% reducdo sec¢ao

1 Endurecimento entre tempera “O” e H1

2
3
4
1
1
1
1
1
1
1

= [k |© (00 O (& N

2 Endurecimento com garantia de limite resisténcia

Fonte: Adaptado de ANSI, 2024

Tabela 04 — Designagdo de témperas “T” de ligas de aluminio trataveis térmicamente (ANSI)

1° 2° - A
digito | digito Descritivo do processo de témpera
1 Resfriado da temperatura de conformacao a quente + envelhecimento natural
2 Resfriado da temperatura de conformag&o a quente + deformado a frio +
envelhecimento natural
3 Solubilizado + deformado a frio + envelhecimento natural
4 Solubilizado + envelhecimento natural
5 Resfriado da temperatura de conformacéo a quente + envelhecimento artificial
“T”

6 Solubilizado + envelhecimento artificial
7 Solubilizado + sobreenvelhecimento artificial
8 Solubilizado + deformado a frio + envelhecimento artificial
9 Solubilizado + envelhecimento artificial + deformado a frio
10 Resfriado da temperatura de conformacéo a quente + deformado a frio +

envelhecimento artificial

Fonte: Adaptado de Benedyk, 2010

Por exemplo, T6 implica que foi utilizado tratamento térmico de solubilizac&o, apds o
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qual foi envelhecido artificialmente, enquanto H14 mostra uma condicao parcialmente endurecida
por deformacdo sem tratamento térmico adicional. Essas designacfes sdo essenciais na sele¢éo de
materiais de aluminio apropriados para diversos fins, pois afetam diretamente o desempenho e a
durabilidade dos materiais (ANSI, 2024).

3.1.4 — Condutor elétrico: Ligas de cobre x Ligas de aluminio

Dada sua relacéo condutividade/peso superior em comparacao ao cobre, o aluminio e suas

ligas tém sido adotadas como condutor de linhas de transmisséo de alta tenséo desde 1945.

ComparacBes com o cobre em termos de propriedades de conducéo elétrica, revelam que
0 aluminio tem uma resisténcia a tracdo 37% menor que 0 cobre para a mesma se¢édo transversal.
Assim, para substitui-lo serd necessaria uma secdo transversal 66% maior de aluminio para
conduzir a mesma quantidade de corrente que de um condutor de cobre para mesma ampacidade,
que € a corrente maxima que um condutor pode conduzir continuamente, sob as condic¢des de uso
padronizadas, sem exceder sua classificacdo de temperatura. Entretanto, dada sua menor
densidade, o aumento da sec&o transversal do cabo de aluminio ndo somente compensa sua menor
resisténcia mecanica em relacdo ao cabo de cobre, mas sobretudo reduz o peso da linha de

transmissdo e com menor investimento de instalacdo. (EATON,2018).

A capacidade de armazenamento térmico do aluminio é de 0,214 cal/grama/°C e para o
cobre é de 0,092 cal/grama/°C, o que faz com que o aluminio tenha uma capacidade de
armazenamento térmico 2,3 vezes superior a do cobre e assim os transformadores enrolados em
aluminio podem suportar mais correntes de surto e sobrecarga do que as unidades enroladas em
cobre. O aluminio puro tem coeficiente de expanséo térmica de 23,6 x 10.°C | enquanto que o
cobre 16,5 x 10°.°C? | resultando que juntas dos condutores de aluminio sio menos resistentes a
fadiga devido aos ciclos térmicos. O aluminio condutor EC tem uma condutividade elétrica em
volume de 62% do cobre. O aluminio puro tem condutividade elétrica em massa de 203% maior
que do cobre. Racionalizando as medidas de condutividade com densidades do Cu (8,96 g.cm™®) e
do aluminio (2,70 g.cm™) resultam uma proporcio de 0,48 para 1. O resultado é que 1 Kg de
aluminio tem a mesma capacidade de condutividade que 2,08 Kg de cobre. Assim, embora a
condutividade do cobre seja melhor que a do aluminio, por peso, o aluminio é um condutor duas
vezes melhor que o cobre. (EATON,2018).

Onde reducéo de peso € um requisito de design, o aluminio é uma excelente escolha, mas
onde a limitacdo de espaco € uma limitagéo critica, o cobre pode ser melhor escolha. Como €
necessario mais aluminio por volume do que cobre para um dada a ampacidade e condicdo
ambiental, o volume do condutor de aluminio deve ser aumentado em relagdo ao de cobre, 0 que
resulta em maior &rea de superficie do condutor de aluminio. Se o espaco adicional para acomodar
0 maior o volume de aluminio for aceitavel, 0 aumento na area de superficie do condutor trara

como beneficios: i) Durante o conducdo de corrente alternada, uma condicdo conhecida como
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“efeito pelicular” ocorre. Este fendmeno ¢ a tendéncia da corrente alternada de distribuir-se no
interior do condutor, de modo que a densidade de corrente superficial do condutor é maior que a
do seu nacleo. O maior a area de superficie do condutor de Al, para certa ampacidade, o torna mais
eficiente como condutor elétrico. ii) maiores area de secdo transversal de aluminio geralmente
resulta em condutores mais largos ou mais condutores por fase, resultando em mais area de
superficie de contato articular, 0 que proporciona menor densidade de transferencia de corrente.
(EATON,2018).

Tanto o cobre quanto o aluminio oxidam com o tempo, mas os condutores de aluminio
oxidam superficialmente formando uma fina (menos 5 nm) e relativamente impermeével camada
amorfa de 6xido, a qual tem efeito passivante sobre o condutor, que impede que esta corrosao
superficial progrida. Uma importante caracteristica adicional é que se esta barreira superficial for
rompida, e o aluminio metélico for exposto, 0 mesmo volta a passivar instantaneamente ao entrar
em contato com o ar. Esse efeito curativo da camada oxidada superficial permite que os condutores
de aluminio tenham alta durabilidade e confiabilidade. O cobre, por outro lado, oxida progressiva

e completamente com o tempo por toda se¢do do condutor. (EATON,2018).
3.1.5 - Ligas de aluminio para Condutores elétricos

As ligas de aluminio que comercialmente tem sido especificadas como condutores
elétricos sdo da série IXXX e 6XXX, normalmente as ligas 1350 EC (Electrical Conductor
Grade), 1120, 6101, 6201 e 6063. Também se usa arame de a¢o para funcdo exclusiva de reforco.
A especificacdo 1350 EC é considerada aluminio comercialmente puro e, por isso, tem maior
condutividade elétrica que as demais. As témperas adotadas na fabricacdo dos fios sdo témpera
H14 a H19 (Endurecimento por deformacdo a frio % duro e extra-duro) para série 1XXX e témpera
T8 (Endurecimento por tratamento térmico de solubilizagdo, seguido de deformacéo a frio e novo
tratamento térmico de envelhecimento artificial). Na figura 09 temos esquematicamente as

configurac@es de cabos condutores encordoados. (ALUBAR,2023).

Figura 09 — ConfiguracGes para cabos condutores

O Aluminio
AAL350
O Liga aluminio
AAB201

CA - Condutor de aluminio

CAA - Condutor de aluminio reforgo de ago ACAR - Condutor de aluminio e reforgo de aluminio liga

CAL - Condutor de aluminio liga CALA - Condutor de aluminio liga e reforco de ago

Fonte: ALUBAR, 2023
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Uma alternativa aos condutores de aluminio 1350-H19 (primeira escolha comercial) séo
o0s condutores da liga de aluminio 6101/6201-T8 com silicio e magnésio (Si de 0,5% a 0,9% e Mg
de 0,6% a 0,9%, sendo o Al o balango de massa) sdo mais resistentes do que a liga 1350, portanto,
tém maior resisténcia triboldgica, em especial ao desgaste abrasivo. Estes condutores encordoados
conceéntricos das ligas 6101/6201-T8 sdo denominados CAL, sdo compostos de uma ou mais ca-
madas (coroas) de fios das ligas 6101/6201-T8. Foi desenvolvido para preencher a necessidade de
um condutor econdémico, para aplicacdo aérea, onde é requerida uma maior resisténcia mecéanica
do que a obtida com o condutor de aluminio CA (1350). O cabo CAL tem maior resisténcia a
corrosdo que o cabo de aluminio com alma de agco CAA. No entanto, 0s mesmos cuidados tomados
ao manusear os condutores CA e CAA devem ser observados ao manusear os condutores CAL.
As combinagdes do encordoamento dos cabos CAL sdo semelhantes aquelas dos cabos CA (norma
IEC61089).

Ainda buscando melhoria de performance foram desenvolvidos os condutores da liga de
aluminio 1120 AAAC (ou 1120). Estes condutores CAL 1120 sdo também do tipo concéntrico. A
utilizacdo da liga 1120 na fabricagdo de condutores para linhas de transmisséo esta fundamentada
na maior resisténcia mecanica quando comparada aos condutores com liga 1350 e menor resisti-
vidade quando comparada com os condutores com liga 6201, o que € alcancado com adi¢Ges con-
troladas de cobre e magnésio no material combinado também com o controle do ferro. Como
grande vantagem econdmica a liga Al 1120 n&o necessita dos processos de solubilizacéo e trata-
mento térmico como ocorre com a liga 6201 e 1350 (norma IEC61089).

As ligas 6 XXX sdo normalmente solubilizadas, trefiladas a frio e envelhecidas (T8) para
atingir sua maxima resisténcia mecanica. O tratamento é realizado em duas etapas, onde a primeira
é a solubilizagdo entre 520 e 540°C, em um intervalo de 8 a 12 horas e em seguida resfriamento
brusco em &gua quente, e uma segunda etapa de envelhecimento artificial em uma temperatura
entre 150 e 160°C, por um intervalo de 3 a 6 horas.

Os condutores sdo quase que exclusivamente fabricados por trefilacdo, que € um processo
de conformacdo mecénica que faz sucessivas reducdes de didametro dos fios, pelo estiramento a
frio e passagem dos fios por ferramentas chamadas fieiras. Durante o processo de trefilagéo, ara-
mes metalicos sdo progressivamente reduzidos de diametro. Para o aluminio 1350-H19 (endure-
cido por témpera), arames com diametro inicial de 4,0 mm sdo trefilados até atingirem o diametro
final de 1,3 mm. Propriedades mecanicas tipicas do fio de aluminio 1350-H19 sdo: (i) Resisténcia
a tracdo 180 Mpa, (ii) alongamento a ruptura 1,4% e (iii) resisténcia ao Cisalhamento 110 MPa.

3.1.6 — Condutores de cobre x condutores de compdsitos Aluminio-Grafeno
O cobre eletrolitico e suas ligas sdo materiais mais condutivos do que o aluminio puro e
suas ligas, o que significa que os cabos de cobre tém uma resistividade elétrica menor e, portanto,

sdo capazes de transportar maior corrente elétrica do que os cabos de aluminio (menor perdas
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o6hmicas no condutor). Quanto a massa especifica, 0 aluminio € um material mais leve do que o
cobre, tornando os cabos de aluminio mais faceis de manusear e instalar, isso é particularmente
importante em linhas de transmiss&o de energia elétrica de longa distancia, onde a massa especifica
linear (kg/km) dos cabos pode afetar o custo e a viabilidade da instalagdo. Ja quanto ao custo de
instalacdo e de manutencdo dos cabos elétricos de aluminio, por este ser um material mais barato
e muito mais abundante na crosta terreste do que o cobre, torna os cabos de aluminio uma opgéo
mais econdmica para certas aplicagdes, desde que melhoradas suas propriedades mecéanicas, de
conducéo térmica e elétrica..

O aluminio é mais resistente a corrosdo do que o cobre, o0 que significa que os cabos de
aluminio sdo menos propensos a sofrer danos causados por condigdes climéaticas adversas, como
umidade e salinidade, ou outros mecanismos triboquimicos. No entanto, necessita de aprimorar
suas propriedades mecanicas e de conducao térmica e elétrica.

Embora o cobre seja mais condutivo, resistente e duravel, o aluminio ¢ mais leve,
econdmico e resistente a corrosdo (intemperismos). A motivacdo deste estudo € investigar o
processamento de nanocompdsitos de Al-grafeno selecionando, se possivel, como escolha entre
estes dois materiais de cabo (Cu ou Al) e dependera das necessidades especificas da aplicacao,
incluindo a distancia de transmisséo, a capacidade de corrente elétrica, o custo e as condi¢bes
ambientais em que o cabo sera instalado.

Atualmente as principais aplicacfes dos cabos de aluminio e a ligas de Al no setor
elétrico, sdo: cabo de aluminio em vérias aplicacdes elétricas, desde redes de distribuicdo de
energia elétrica de baixa e média tensdo e até mesmo em linhas de transmissdo de alta tensdo;
redes de distribuicdo de energia elétrica, sendo amplamente utilizado em redes de distribuicdo de
energia elétrica de baixa e média tensdo (cabo protegido anti-tracking 15kV e 25kV) onde é
utilizado para transportar energia elétrica de subestacbes para consumidores residenciais,
comerciais, industriais e em infraestrutura elétrica em areas rurais. Neste ultimo caso, devido ao
seu menor custo e maior facilidade de manuseio, o cabo de aluminio é frequentemente utilizado
em infraestrutura elétrica em areas rurais, onde é necessario transportar energia elétrica a longas
distancias e em terrenos dificeis. Ja nas aplicacBes industriais, os cabos de aluminio sdo
amplamente utilizados em maquinas e equipamentos elétricos, como motores elétricos, geradores
e transformadores.

No caso brasileiro, os cabos de aluminio 1350 com grafeno com a capacidade de
conducéo elétrica aumentada em cerca de 40%, em relacdo as ligas de aluminio 1350 sem grafeno,
permitiria que quantidades de energia elétrica equivalente ao cobre eletrolitico poderiam ser
transportadas a longas distancias com menor custo. Outra vantagem do cabo de aluminio-grafeno
seria eliminar o roubo de cabo de cobre em grandes cidades brasileiras, por que o aluminio é um
material mais barato do que o cobre, tornando os cabos de aluminio menos propensos a furtos em

redes de distribuicéo.
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3.2 - Grafeno

Basicamente, o grafeno € um material constituido por uma monocamada de atomos de
carbono arranjando-se numa rede crsitalina de estrutura hexagonal. A espessura da monocamada
do grafeno € 0,345 nm e 0 espacamento interplanar entre as camadas de grafeno na grafita, matéria-
prima de onde € extraido, € de 0,335 nm (COOPER,2012).

Em 1962, Hanns-Peter Boehm (BOEHM et al. 1961) da Universidade de Heidelberg
publicaram um estudo sobre a descoberta de floco extremamente fino de 6xido de grafeno derivado
da esfoliacdo quimica da grafita por solucdo alcalina, o qual foi identificado por meio de
microscopia eletronica de transmisséo (Figura 10) e fez o registro junto a IUPAC, a qual cunhou
o termo “graphene”, pela jungdo de “graph”, de graphite, e o sufixo “ene”, usado para denominar

compostos organicos com ligacdo —C=C— para o0 novo material somente em 1994 (IUPAC,1994).

Figura 10 — Primeira imagem do grafeno: Flocos de 6xido de grafeno (GO) por MET

\

Monocamada
de grafeno

Fonte: Boehm, 1961.

Em 2004, os pesquisadores Andre Geim e Konstantin Novoselov da Escola de Fisica e
Astronomia da Universidade de Manchester Inglaterra, obtiveram amostras de grafeno a partir de
grafita pirolizada por meio de exfoliacdo mecanica com fita adesiva. Eles aderiram a fita num
bloco de grafita e extrairam por arrancamento camadas de grafeno, em um processo chamado

clivagem micromecénica ou técnica de fita adesiva. (Figura 11).

Figura 11 — Grafita pirotitica aderida a fita adesiva obtida apds repetidas esfoliacdes

Fonte: Geim, 2011.
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Os flocos de grafeno foram entéo transferidos para uma fina camada de didxido de silicio
(silica) sobre uma placa de silicio (“wafer"). A silica isolou elétricamente o grafeno e interagiu
fracamente com ele, fornecendo camadas de grafeno quase neutras em termos de carga. A
excepcional qualidade da amostra permitiu caracterizacdo de propriedades fisico-quimicas do
grafeno obtido, cujos parametros de adequacgédo o tornaram conhecido como grafeno-referencia,
denominad Pristine graphene (MANCHESTER UNIVERSITY, 2014). Este trabalho resultou na
conquista do Prémio Nobel de Fisica em 2010 " por experimentos inovadores relacionados ao
material bidimensional grafeno” (KUNGL. VETENSKAPS AKADEMIEN,2010).

3.2.1 — Estrutura do grafeno

O carbono pode existir em diversas formas alotropicas diferentes . O alétropo mais
comum do carbono € a grafita, que consiste em muitas camadas empilhadas de carbono com uma
estrutura hexagonal. O grafeno é derivado da grafita e consiste de monocamada de atomos de
carbono com o mesmo arranjo reticular hexagonal da grafita do qual se originou. Outra forma sdo
os chamados fulerenos, sendo 0 mais comum o C60, que contém 60 atomos de carbono e se parece
com uma esfera composta por 20 hexagonos e 12 pentdgonos que permitem que a superficie forme
uma esfera. A figura 12 mostra estes exemplos de formas alotopicas do carbono
(GEIM,NOVOSELOQV, 2007)

Figura 12 — Transformacéo dos al6tropos de carbono a partir do grafeno (2D) ,
esquematicamente a formacgao de fulereno C60 , de nanotubo de carbono e da grafita (3D)

Fonte: Geim, A.K.: Novoselov, K.S., 2007

Por defini¢do, o grafeno é um material monocamada de 4tomos de carbono com rede
cristalina hexagonal com aresta de 0,142nm, mas tem sido tambem denominado como grafeno o0s
materiais como multicamadas, tais como as nanofitas ou particulas de grafeno de multiplas

camadas (Figura 13).



34

Figura 13 - A) Rede cristalina do grafeno; B) nanotubos de carbono monocamda (SWCNT)

e C) nanotubos de carbono multicamadas (MWCNT).

A B C

Fonte: Novoselov, 2005. Fonte: Somayeh, 2020.

Os atomos de carbono tém um total de 6 elétrons; 2 na camada interna e 4 na camada
externa. Os 4 elétrons da camada externa em um atomo de carbono individual estdo disponiveis
para ligacdo quimica, mas no grafeno, cada 4&tomo esta conectado a 3 outros dtomos de carbono
no plano bidimensional, deixando 1 elétron livremente disponivel na terceira dimensdo para
conducao eletronica. Esses elétrons altamente moveis sao chamados elétrons pi (m) e estdo
localizados acima e abaixo da folha de grafeno. Esses orbitais n se sobrepdem e ajudam a melhorar
as ligacOes carbono-carbono no grafeno. Fundamentalmente, as propriedades eletronicas do
grafeno séo ditadas pela ligagdo e anti-ligacdo (as bandas de valéncia e conducédo) dos orbitais .

Os derivados do grafeno séo classificados quanto a quantidade de camadas estruturais
como monocamada (1 camada), bicamada (2 camadas) ou muilticamadas (3-10 camadas), ou ainda
sdo classificados quanto seu estado oxidativo em funcéo da técnica de fabricacdo como oxido de
grafeno (GO) e oxido de grafeno reduzido (rGO) (TAHRIRI et al., 2019). Estes diversos tipos de
grafeno, os quais podem ser agrupados como grafeno puro (G), 6xido de grafeno (GO) e 6xido de
grafeno (rGO) (tabela 05).

Tabela 05 — Estrutura do grafeno, 6xido grafeno e 6xido de grafeno reduzido

. Dificuldade de .
Tipo Estrutura . Propriedades
fabricacéo
i \L\\‘L~LL\,~‘L".L~
Grafeno imaculado - W O W W . Alta .
. 1 I a1 X I 11 Referencial de
(Pristine graphene) vty ey Pequenas escala e ualidade
(©)] F Y Y Y Y XX dimensdes g
A J ¥ ¥ v $ ¥
A A L0 a1 T Baixa Contem grupos
Xi N = T ionai
Oxido de grafeno v N4 funcionais contendo
AL ATAYd L LAl Normalmente L
(GO) RII XX XL X | disperso emagua | 29980 COH,
Y2y Y ¥ Yon
g Ltigﬁf\’f C=0, -COOH)
. Y Y ¥V Y Yy Obtido pela
Oxido de grafeno gl A B A A A Média « pes
h ¥ Y reducéo do oxigénio
reduzido e o e A e Dependendo do
1 1 v dos grupos
rGO 2 S0 B0 Sb da > o método usado .S
(rG0) A A A AT funcionais do GO.

Fonte: Adaptado de Shen, 2020.
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Sua producdo dos diversos tipos de grafeno podem ocorrer por rotas fisicas, como a
esfoliacdo mecanica, ou por rotas quimicas, como a esfoliacdo quimica. Dentre o0s varios métodos
de sintese de grafeno apresentados na literatura, destacam-se 0s processos de bottom-up, que se
baseia na manipulagdo de atomos simples de carbono,como metano e etanol, e top-down, que
consiste na separacdo das camadas empilhadas de grafita produzindo folhas individuais (PHIRI et
al., 2018).

3.2.2 — Propriedades do grafeno

O grafeno € considerado um material altamente promissor dadas suas excelentes
propriedades mecanicas, eletronicas, térmicas, de barreira, dpticas e quimicas, tais como alta area
superficial especifica, condutividade térmica superior, elevada mobilidade de elétrons, elevado
modulo de elasticidade (Young), excelente transmitancia de luz, quimicamente estavel, alto nivel
de transparencia, dentre outras (LEONEL,2020) (WEI, 2015). Comercialmente os grafenos podem
ser fornecidos em pds, suspensGes ou em formulacBes predefinidas em polimeros como 0s
masterbatches. Na forma de p6s podem ser nanoplacas de grafeno de poucas camadas (GPC),
nanoplacas de grafeno de multicamadas (NGM), ambas sdo por vezes identificadas apenas como

nanoplacas de grafeno (Graphene Nano Platelets - GNP).
3.2.2.a— Densidade e area especifica

A densidade do grafeno é de 2,267 g.cm™ (BOSCH,2021). Sua rede cristalina hexagonal
contém dois atomos de carbono e tem uma area de 0,052 nm2. Assim, podemos calcular sua
densidade como sendo 0,77 mg/m2. No curioso antncio do Prémio Nobel 2010 se ilustrou esta
excepcional propriedade inferindo que uma rede de grafeno de 1 m? suportaria um gato de 4 kg,
mas pesaria apenas 0 mesmo que um dos bigodes do mesmo, ou cerca de 0,77 mg, cerca de 0,001%
do peso de 1 m? de papel (KUNGL. VETENSKAPS AKADEMIEN,2010).

O grafeno tem uma éarea superficial especifica tedrica (SSA) de 2.630 m?g?, quase 3
vezes maior do que medido para o negro de fumo (cerca de 900 m?gt). Assim, o grafeno é a tnica
forma de carbono (ou material sélido) em que cada atomo esta disponivel para reagdo quimica dos
dois lados, dada sua estrutura 2D (DENNIS, 2013). Esta caracteristica do grafeno particulado
torna-se critica no processamento industrial de nanocompdsitos de grafeno dada elevada tensdo
superficial e, consequentemente, dificuldade de mistura com materiais mais densos, como o

aluminio, como abordaremos adiante.
3.2.2.b — Resisténcia mecanica

O grafeno é o material mais forte ja testado. Tem uma resisténcia a tracdo intrinseca de

130 GPa, , alta resisténcia a fratura de 125 GPa e um modulo de elasticidade (rigidez) da ordem



36

de 1,0 TPa (CAQ, 2020). Tem resisténcia a ruptura de 42N/m. Um aco de elevada resisténcia a
ruptura atinge cerca de 1200 MPa ou 1,2x10° N/m?. O grafeno tem estas notaveis propriedades
mecanicas e estaveis estruturas moleculares em fungdo das fortes ligagGes covalentes sp? C=C.
(PHIRI et al. 2018). Para um hipotético filme de ago com a mesma espessura que grafeno (que
pode ser considerado 3,35A = 3,35x101° m, ou seja, a espessura da camada de grafite), isso daria
uma resisténcia a ruptura 2D de 0,40 N/m. Assim, o grafeno é 100 vezes mais resistente que 0 ago
mais resistente (KUNGL. VETENSKAPS AKADEMIEN, 2010). O grafeno tem comportamento

fragil a fratura, com uma tenacidade a fratura de cerca de 4 Mpa.m2 (ZHANG et al.,2014).

E importante salientar que as propriedades mecénicas dependem da pureza do grafeno, a
qual depende do controle dos processos de fabricagéo do grafeno, notadamente do uso de grafita

pirolitica altamente ordenada (HOPG) como materia-prima para processos top-down.
3.2.2.c — Condutividade elétrica

A condutividade de um material 2D ¢ dada por ¢ = enu. A mobilidade ¢ teoricamente
limitado a u=200.000 cm?V!s! por fonons acusticos com densidade de portadora de n=1012
cm2. A resistividade da folha 2D, também chamada de resisténcia por quadrado, é entdo de 31 Q.
Uma ficticia rede de grafeno medindo 1m? teria assim uma resisténcia de 31 Q. Usando a espessura
da camada de grafite, obtemos uma condutividade aparente para o grafeno de 9,6x10” S.m™. Se
comparada a condutividade do cobre eletrolitico recozido (5,81x10” S.m™) o grafeno apresenta
condutividade elétrica 65,2% maior (DEYER et all.,2009).

3.2.2.d — Condutividade térmica

A condutividade térmica do grafeno é dominada por fénons e foi medida como sendo
5300 Wm'K™! (BALANDIN,2008). Comparado ao seu al6tropo diamante , o material com
melhor condutividade térmica conhecida (2300 Wm™'K™), o grafeno conduz mais que o dobro de
eletricidade. Em relacdo aos metais mais condutores a temperatura ambiente, como cobre e prata,
cujas condutividade térmicas sdo, respectivamente, 401 e 426 Wm~'K™!, o grafeno conduz o calor
mais de 10 vezes melhor que ambos (DEYER,2009).

3.2.3 - Métodos de obtencao do grafeno

Os métodos de fabricacdo de grafeno podem ser categorizados em técnicas de fabricacao

Top-Down (de cima para baixo) e Bottom-up (de baixo para cima) como visto na figura 14.
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Figura 14 — Métodos de fabricagdo do grafeno

TOP-DOWN Esfoliagdo ;
Grafite .
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liauida oxidativa Hge
-
l Esfoliagdo
micromecanica
¥ GRAFENO
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BOTTOM-UP Epitaxial

Deposi¢do quimica
v P de vapor

Fonte: Adaptado de WANG et al, 2017

As principais técnicas Top-down incluem esfoliacdo em fase liquida e Clivagem
micromecanica de grafite. Um método adicional envolve a Esfoliacdo da grafite inicialmente
oxidada, levando ao éxido de grafeno (GO), que é quimicamente e/ou termicamente reduzido a
grafeno, normalmente chamado de GO reduzido (rGO). A fabricacdo Bottom-up do grafeno é
geralmente realizada por meio de Crescimento Epitaxial em carbeto de silicio ou Deposicao
Quimica de Vapor (CVD).

3.2.3.a - Esfoliagdo micromecanica

E uma classica técnica de fabricacdo de grafeno por meio da clivagem (peeling) de
camadas de grafite pirolitica altamente orientada (HOPG-Highly-Oriented Pyrolytic Graphite),
feita de forma sistematica com o uso de fita adesiva, num processo repetitivo (pelo menos 10
repeticdes), resultando na acumulagdo de camadas de grafeno na fita adesiva, as quais estéo
fracamente ligadas entre elas por ligacdo de Van der Waals. Na sequéncia faz-se a transferencia
do grafeno aderido a um substrato de silicio com 100 a 300 nm de Oxido de silicio
(NOVOSELOV,2004), mantendo a fita pressionada contra o substrato por alguns segundos e
lentamente se expele a fita a fim de evitar dano as camadas de grafeno aderida por peeling. Com
esta técnica se obtem grafeno monocamada ou com poucas camadas, que podem ser visualizadas

até mesmo num microscopio otico de alta magnificacdo (GEIM,2007).

O grafeno obtido por esta técnica e reputado como de alta qualidade (Pristine Graphene).

E uma técnica de fabricacio de baixa complexidade, mas de baixa escala de producio industrial.
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3.2.3.b - Esfoliacdo em fase liquida

Trata-se de técnica relativamente simples que envolve a esfoliacéo de grafite em um meio
liquido, pela acdo de solventes como acido acético, acido sulfurico e peroxido de hidrogénio,
seguida de sonicacdo ou mistura de alto cisalhamento (taxas de cisalhamento da ordem de
1,0x10°s%). Apos a dissolucdo do grafite, o grafeno é separado por centrifugacéo, produzindo
concentracfes de grafeno inicialmente até 0,01 mg/ml em N-metilpirrolidona (NMP) e
posteriormente até 2,1 mg/ml em NMP, mas a adicdo de liquido idnico dispersante (surfactante)
adequado no meio liquido dispersante pode produzir concentracdes de grafeno de até 5,33 mg/ml.
A esfoliacdo liquida resulta em nanofolhas com ampla distribui¢do de tamanho e espessuras, na
faixa de 1 a 10 monocamadas (BACKES, 2019).

O uso de surfactantes na fabricacdo torna necessarios tatamentos quimicos adicionais para
sua eliminacédo. Esta técnica permite alto volumes de producdode solucBes aquosas, mas requer

remocao dos surfactantes por tratamento quimico (PATON,2014).
3.2.3.c — Esfoliacéo oxidativa

A principal técnica para sintese do 6xido de grafeno é a Esfoliacdo oxidativa baseada no
método de Hummers (HUMMERS,1958) que consiste principalmente de duas etapas: oxidacao da
grafita e esfoliacdo do 6xido de grafita. A grafita pura natural e quantidades padronizadas de
agentes oxidantes, como permanganato de potassio (KMnQa), nitrato de s6dio (NaNO3z), peroxido
de hidrogénio (H203), acido hidroclérico (HCI) e &cido sulfarico (H2SO4) concentrado séo
misturados ordenadamente. Entdo, um processo de mistura de 3 etapas € realizado com reacdes de
baixa (0°C), média (35°C) e alta temperatura (90°C), cada uma das quais ocorre separadamente no
tempo para obter 6xido de grafeno (GO). Um grande nimero de grupos funcionais contendo
oxigénio ficam ligados a ambos os lados das camadas individuais da grafita oxidada, gerando
expansdo entre as camadas da grafita, tornando-o facilmente esfoliavel em mono ou
multicamadas, por exemplo, por sonicacdo. Como regra geral, o 6xido de grafeno apresentam
multiplos defeitos e o grau de defeitos depende da quantidade adicionada de oxidante e do tempo
de oxidacdo. O oxido de grafeno assim obtido deve passar por processo de reducdo, resultando no
oxido de grafeno reduzido (rGO) (KUANYSHBEKOQV, 2021).

Apesar de consagrado, 0 método de Hummers possui desvantagens tais como geragéo de

gases toxicos (NO2, N204), nitrato residual e baixo rendimento (YU,2016).
3.2.3.d — Crescimento epitaxial sobre carbeto de silicio

E uma técnica de fabricagio que basicamente ocorre pela dessorcao de atomos de silicio
da superficie de carbeto de silicio aquecida até 2000°C. Como a pressdo de vapor do carbono é
insignificante em comparagdo com a presséo de vapor do silicio, os atomos de Si dessorvem na

alta temperatura de processamento e os &tomos de carbono residuais formam camadas de grafeno
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de poucas camadas (FLG - Few Layers Graphene). O processo de aquecimento ocorre no vacuo
para evitar contaminacdo. Aproximadamente trés bicamadas de SiC s&o necessarias para liberar
atomos de carbono suficientes para a formacdo de uma camada de grafeno (HIBINO, 2010).

O grafeno obtido apresenta variacdo de espessura e consequentemente variacdo das
propriedades eletronicas e, ainda, ha risco de contaminacéo do grafeno pelo substrato de carbeto
de silicio (YU, 2011).

3.2.3.e — Deposicao quimica de vapor (CVD)

Nesta técnica de fabricacdo ocorre o crescimento do grafeno sobre filmes de metais
catalisadores, normalmente niquel ou cobre, depositados sobre waffers de silicio e oxido de silicio.
O processo ocorre no interior de cAmara hermetica, podendo ser tanto a pressdo atmosférica quanto
a vacuo e envolve 3 etapas. Inicia-se com o tratamento térmico de recozimento (annealing) do
metal catalisador, sob acdo dos gases inertes e hidrogénio a cerca de 1000°C , na sequéncia ocorre
deposicdo de carbono sobre o metal catalisador tratado, a partir de um gas precursor e por fim o
resfriamento da cAmara sob atmosfera inerte. O processo ocorre sob a¢do conjunta de 3 tipos de
gases. O primeiro tipo, 0 gas precursor, € um hidrocarboneto cuja funcdo é servir de fonte de
carbono a ser depositado para formar o grafeno pela reacéo catalitica. Um segundo tipo, um gas
inerte, cuja funcdo € garantir atmosfera protetiva, auxiliar na remocdo de subprodutos da
decomposicdo do gas precursor e controlar a velocidade de deposi¢do catalitica do carbono. O
terceiro gas é o hidrogénio e tem funcédo de controle de concentracdo de carbono depositado sobre
o catalisador. Os gases sdo aquecidos no interior da cdmara a fim de faciltar a cinética de reacdes

de catalisacdo e deposicdo de carbono sobre o metal catalisador (GARNICA,2017).

O grafeno obtido € de alta qualidade, com grande uniformidade (MATTEVI,2013), aliado
a possibilidade de producdo de camadas de grafeno de areas mais extensas e a custo relativo mais
baixo (ALAN et al.,2018).

3.3 — Composito

O conceito de “compodsitos” ndo ¢ uma invengdo humana. A madeira ¢ um composito
natural constituido por uma espécie de polimero natural — fibras de celulose com boa resisténcia e
rigidez — em uma matriz resinosa de outro polimero, a lignina polissacaridica. No corpo humano
existem compdsitos, como 0s 0ssos e dentes. As conchas de moluscos sdo outros compdsitos
naturais, combinando fases de refor¢co de cerdmica dura em polimero orgéanico natural que
funciona como matriz. O homem estava consciente, desde os primeiros tempos, do conceito de
gue combinar materiais poderia ser vantajoso, no entanto, apenas no ultimo meio século a ciéncia

e a tecnologia dos materiais compositos desenvolveram-se intensamente (MATTHEWS, 1999).

Portanto, Composito € um material formado por dois ou mais componentes com

identidades fisica e quimica diferentes, e que se preservam distintos apos o processamento, sendo
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separados por uma interface bem definida. Um Compdsito de Matriz Metélica (MMC) é um
material composto no qual um componente € um metal ou liga metalica, que forma uma matriz
metalica de percolagdo com o componente, embebido ou enredado que atua como reforco. Esses
materiais sdo projetados para aproveitar as propriedades de todos os componentes envolvidos e
podem ser selecionados para fornecer combinagdes incomuns de rigidez, resisténcia, peso,
resisténcia a altas temperaturas e corroséo, dureza ou condutividade. No projeto de materiais
compositos se objetiva aproveitar as vantagens individuais dos componentes e superar seus

defeitos inerentes.

Os compositos com matriz de aluminio possuem excelentes propriedades mecénicas,
baixa densidade, alta resisténcia & corrosdo e boa manufaturabilidade e, por isso, vem
consolidando-se como uma das matrizes dos compdsitos metalicos (MMC) mais utilizadas. As
industrias automobilistica e aeroespacial, cada vez mais pressionadas para atender
regulamentagdes de emissdes e pela necessidade de reducdo de custos, focam na reducéo de peso
como importante estratégia para atingir tais exigéncias e o desenvolvimento de compositos MMC
estdo substituindo certos compositos ceramicos (CMC) tradicionais e ligas ferrosas que ndo

podem satisfazer a especificacdes cada mais exigentes.

3.3.1 — Propriedades de compositos de matriz metalica

Foi conceituado que o compdsito é formado por um componente chamado matriz, ou Fase
Matriz, e um ou mais componentes dispersamente distribuidos na matriz, chamado de reforco ou
Fase Dispersa (Figura 15). Em um compdsito, a matriz desempenha diferentes funcGes. Em
primeiro lugar, a matriz interliga os reforcos. As cargas aplicadas ao composito sdo transferidas
para os reforcos através da matriz, permitindo que o composito suporte forcas de compressao,
flexdo, cisalhamento ou cargas de tracdo. A capacidade de suportar cargas de qualquer tipo
depende da presenga da matriz como meio de transferéncia de carga, e a eficiéncia desta
transferéncia de carga esté diretamente relacionada & qualidade da ligagdo matriz-refor¢o. A matriz
também deve isolar as particulas ou fibras de reforgo umas das outras. A matriz deve proteger os
reforgos de danos mecénicos e de ataques quimicos ou ambientais. Além disso, uma matriz ductil
€ um meio eficaz para reduzir ou bloquear o avanco de trincas que possam ter origem em reforgos

danificados.
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Figura 15 - Comp05|to matriz metalica de Ilga Ti6AI4V e reforgo de fibras de SiC
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TiAl6V4
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Matriz

Fibra SiC
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Fonte: Deodati, 2009

Existem seis tipos basicos de compdsitos quando classificados por seus componentes
funcionais, ou seja, a matriz e o reforgo. Os materiais que tem funcionado como matrizes séo
metalicos, poliméricos e ceramicos. Os materiais de reforco sdo classificados quanto sua
morfologia e arranjo na matriz, podendo ser uma fibra cujo comprimento é maior que 100 um e
uma relacdo de aspecto superior a 10:1, particulas de formato aproximadamente esférico ou
floculares de dimensdes variando entre o décimos de milimetro (particulas grandes) a poucos
nanometros (dispersao). Finalmente, os compdsitos laminares sdo compostos de camadas. As
camadas podem ser de materiais diferentes ou do mesmo material com orientagdo diferente. Na

figura 16 vemos esquematicamente como séo classificados os materiais compositos.

Figura 16 — Classificacdo dos compdsitos
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Na figura 16 foi destacado o objetivo do presente projeto, que € o desenvolvimento de

compdsito de matriz de aluminio com reforgco de nanoparticulas de grafeno.

Compdsitos com matriz metélica de ligas leves (Al, Ti, Cu, Ni, Mg) sdo geralmente
reforgados por ceramicas (SiC, Al203, TiC, B4C), na forma de fibras longas, fibras curtas, whyskers
ou particulas. Normalmente, esses compdsitos sdo preparado com particulas de SiC ou Al2O3 em
vez de fibras, que sdo utilizadas apenas para aplicacdes especiais. Compdsitos com matriz de
aluminio, preparados com reforco de particulas de SiC e Al2Os, visam 0 aumento de resisténcia
mecanica e modulo de elasticidade, tenacidade a fratura, comportamento a fadiga, resisténcia ao

desgaste e a corrosdo em relacdo as ligas monoliticas correspondentes.

Recentemente, um novo material tem sido estudado como nanoreforco para 0s
compositos de matriz de aluminio (AMC): os nanotubos de carbono (CNTSs) e o grafeno. Se
comparados aos reforgos convencionais, 0s CNTs e o grafeno sdo mais resistentes e proporcionam
melhor tenacidade e menor expansao térmica. Um aspecto critico é a otimizacdo de conteudo de
reforco a adicionar no composito, porque as propriedades dos compdsitos com matriz de Al
dependem fortemente de tal parametro. LIAO et al. relataram que as melhores caracteristicas séo
alcancadas com 0,5% em massa de nanotubos de paredes multiplas (MWCNT). Além das elevadas
propriedades mecanicas, alta resisténcia a corrosdo € um requisito dos compositos de matriz de
aluminio (AMC).

Outro relevante aspecto que tem sido extensivamente estudado nos AMCs, , mas ainda
ndo esta completamente elucidado, é se a presenca de fases de reforco influencia a resisténcia a
corrosdo da matriz. E uma opinido comum que a corrosao galvanica pode ocorrer devido ao contato
entre particulas de reforco e a matriz, pois a formacéo de um par galvanico entre o aluminio da
matriz e particulas ceramicas foi detectado, com o refor¢o atuando como um eletrodo inerte sobre
o qual as reducdes de O, e/ou H* ocorre. De qualquer forma, os compésitos de matriz de aluminio
sd0 mais suscetiveis a corrosdo por pite do que nas ligas monoliticas correspondentes e o ataque
preferencial ocorre na interface matriz-reforco. O fendbmeno é reforcado pela presenca de
precipitados intermetalicos, em particular quando estdo localizados na interface entre as particulas
de reforco e a matriz metélica. (KUMAR,2020). A formacao de carbeto de aluminio romboédrico

(Al4Cs) pode degradar as propriedades mecanicas e de corrosdo do compdsito (ZARE et al.,2022).

O desenvolvimento de compésitos de matriz metalica tém se justificado por apresentarem
vantagens em comparagao aos materiais convencionais quanto a sua rigidez, resisténcia a corroséo,
resisténcia ao atrito e desgaste, condutividade elétrica e térmica. Vale salientar a busca de melhor
comportamento mecanico em alta temperatura associado a leveza, em comparacgéo as superligas
de metais mais densos, como as de niquel, dai os compositos de matriz metélica tem nas ligas de
aluminio, magnésio e titanio as matrizes metalicas mais importantes comumente usadas, por

possuirem baixa densidade (ver figura 03).



43

Um significativo interesse tem havido para desenvolvimento de MMCs com alta
condutividade térmica para dissipar melhor o calor gerado e apresentar um coeficiente de expansao
térmica (CTE) adaptivel para minimizar tensdes térmicas para melhorar o desempenho e
confiabilidade de dispositivos eletronicos (MALLIK,2011).

3.3.2 — Obtencdo de compositos de matriz de matriz metélica

O desenvolvimento dos processos de fabricagdo de compositos de matriz metélica
(MMCs — Metal Matrix Composites), entre 0s quais se incluem os compdsitos de matriz de
Aluminio ( AMCs — Aluminum Matrix Composites) tem importantes limitacGes técnicas, devido
a dificudade de dispersdo dos materiais de reforcos durante o processamento (notadamente os
nanomateriais, como o0 grafeno) e a necessidade de otimizar as interacfes matriz-reforco. Outra
desafio é a preservacao das propriedades fisico-quimicas dos refor¢os, contra danos mecanicos,
oxidacdo, dentre outras. Na figura 17 vemos os principais métodos atualmente desenvolvidos para
a processamento primario e secundario de compositos de matriz de aluminio. Todos tem como
principal desafio assegurar que o reforco utilizado seja dispersos de forma uniforme na liga de

aluminio fundido, evitando ainda significativa alteracdo de propriedades.

Figura 17 — Processos primarios para obtengdo de compdsitos matriz metalica (MMC)

PROCESSOS PRIMARIOS

(AMCs)
PROCESSO EM PROCESSO EM
ESTADO LiQUIDO : ESTADO SOLIDO
POR MISTURA POR INFILTRACAO :
DESCARGA DEPLASMA |+
FUSAO C/ AGITAGAO ==+ DEPOSICAO SPRAY  fr+=
COMPOCASTING |+ INFILTRACAO P/PRESSAQ |[---%
feresenssnssneesnn s beresensnnsnnnanas i ————— :

PROCESSOS SECUNDARIOS
1) Extrusdo a quente
2) Laminagao a quente
3) Friction Stir Welding
4) Laminagdo a frio
5) Trefilagdo a frio

Fonte: Adaptado de Khanna, 2021



44

Na figura 17 foi destacado os processos que serdo adotados para producdo do composito
de aluminio-grafeno, ao qual se concerne este projeto, que € um processo em estado liquido do
metal da matriz (fusdo do aluminio em forno de inducdo) com adi¢do do material de reforco
(nanografeno) ao metal fundido por processo de mistura por agitacdo (com agitacéo do banho por
acao de inducéo eletromagnética), ndo sendo escopo do projeto adocao de processos secundarios

para obtengé@o das amostras a serem caracterizadas na condic¢do bruta de fuséo.
3.3.2.a - Métodos de processamento primario - Processos de estado liquido

No caso de processos em estado liquido, a dispersao do refor¢o é realizado sobre o metal
fundido. Os processos de estado liquido mais comuns para fabricar MMCs, assim como 0s AMCs,

sdo fundicdo por agitacdo, Compocasting, Infiltracdo por pressdo e Deposi¢do Spray.

Tem como principais vantagens o baixo custo de manufatura e poténcial de producao em
larga escala. Entretanto, tem uma séria desvantagem, a qual afeta diretamente a obtencdo das
propriedades mecanicas, elétricas e térmicas dos MMCs com reforcos de grafeno, que € a
dificuldade de dispersao uniforme do reforco na massa de metal liquido, que devido a presenca de
forcas de Van der Waals que geram alta tensdo superficial e a tendencia de aglomeracdo ou
emaranhamento. Para melhorar a dispersao de nanografeno em processos de fase liquida se busca
garantir agitacdo vigorosa do banho, com formacéo de vortex, durante a etapa de alimentacédo do
grafeno. Agitagdo por assisténcia de dispositivos eletromagnéticos tem sido reportada
(DAEYOUNG et al.,2020).

e Fundicdo com agitacdo (Stir Casting)

E a técnica de processamento em estado liquido que é mais comumente usada para a
fabricacdo de compdsitos com matriz metélica reforcada com particulas. Este processo consiste
em fundir a liga da matriz em um forno. Em seguida, os materiais de reforco sdo adicionados ao
banho liquido da liga matriz e a mistura é agitada por meio de um agitador mecanico. O metal
fundido obtido é transferida para um molde com o formato desejado. Depois de transferir o metal
fundido até solidificar. Apds a solidificacdo, 0 composito necessario € desmoldado e submetido a
varios tratamentos térmicos. O maior desafio na fundicéo por agitagdo é a molhabilidade do reforco
com o metal fundido. A velocidade de rotagdo do misturador feita com diferentes velocidades
(500 rpm, 600 rpm, 700 rpm) e com diferentes tempos de agitacdo (5,10 e 15 min) revelou que
maiores velocidade de agitacdo e tempo de agitacdo levam ao producdo de compoésitos com
distribuicdo homogénea de particulas e maior dureza (KUMAR,2020).

A fundigéo por agitagdo envolve agdo mecénica de mistura para dispersar a particula de
reforgo na massa do metal fundido (figura 18). RADHA e VIJAYAKUMAR usando esta técnica
para a liga AA6061 reforcada com 10% SiC e mais diferentes teores de grafeno (0% - 0,3% -
0,5%- 0,7% em massa) relataram que durante o processo de adi¢do do refor¢o ao metal fundido,
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ocorreu a flutuacdo dos mesmos na superficie devido a alta tensdo superficial e pobre
molhabilidade entre o reforco e o metal fundido. Pela mesma técnica, a liga AA3003 também foi
utilizada com reforgos de CNT e SiC para fabricar AMCs usando a fundicdo por agitagéo e a
quantidade de CNTs foi fixada em 0,5% em massa com TiC% em massa variando de 0,5% a 2,0%.
Curiosamente, para o teor de refor¢co maior, formou-se uma dispersdo uniforme, o que levou a um

aumento no as propriedades mecanicas e triboldgicas dos compdsitos formados (RADHA, 2016).

Figura 18 — Técnica de fundigdo com agitacao
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Fonte: Adaptado de Yu, 2022

Recomenda-se como aperfeicoamentos desta técnica que se adote um forno com
agitacdo eletromagnética ou ultrassonica para MMCs. (ARUNACHALAM,2019).

e Compocasting

Neste método, se faz a fusdo do aluminio e numa segunda etapa, ja com o aluminio em
estado semi-solido, se faz uma agitacdo vigorosa do banho para formar um vortice na superficie
e entdo faz-se a alimentacgdo do grafeno, tomando o cuidado de dosar a adi¢éo e langé-lo na lateral

do vortice formado (figura 19).

Figura 19 — Técnica Compocasting
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A agitacdo continua durante alguns minutos antes da massa ser moldada foi usada com
sucesso para sintetizar a liga AA5083 e MWCNT variando a composigéo do reforco (1%, 1,25%,
1,5% e 1,75% em massa). O pré-aquecimento dos MWCNTSs antes da mistura com aluminio semi-
solido, foi Gtil para uniformidade dispersao de MWCNTSs na matriz, por ter evitado a formacao
de aglomerados de MWCNT. O método de fundigdo composta em duas etapas foi favoravel para
obter AMCs com reforco de 10% de cinzas de cenosfera (material que compreendem
aproximadamente 1-2% das cinzas obtidas da combustdo de 6leo combustivel pulverizado, uma
mistura de vidros de aluminossilicato com mulita e quartzo e quantidades varidveis de grafeno de
2%, 4% e 6%) . Um método de agitacdo em dois estagios foi experimentado: no estagio 1, 10 min
a agitacdo da massa semis-solida a 615 °C e no estagio 2 refusdo da pasta acima de 700 °C, que
resultou na distribuicdo uniforme da cenosfera e grafeno na matriz, com melhoria nas propriedades
mecanicas do compdsitos (KUMARASAMY, 2017).

e Deposicao por pulverizacio

A técnica de spray frio foi outra técnica usada para sintetizar amostras de matriz aluminio
com reforco de MWCNTSs. Pela técnica de spray frio, os gases hélio e nitrogénio foram utilizados

para a sintese do AMCs baseados em matrize MWCNTSs (figura 20).

Figura 20 — Técnica de Deposic¢do por pulverizacéo
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O ambiente de pulverizacgdo fria é obtido por meio de hélio, enquanto o nitrogénio é usado
como transportador de energia. O aglutinante é igualmente importante no metodo de
processamento por pulverizacdo a frio. No caso acima, o alcool polivinilico foi utilizado como
aglutinante. A técnica do Spray frio é util para distribuicdo uniforme e redugéo de aglomeracéo de
CNTs. A umectacdo fina dos CNTs com as moléculas do aglutinante é postulada para uma boa
dispersdo dos CNTs (BAKSHI, 2008).

¢ Infiltracdo por pressao

O processo de infiltracdo por presséo € usado para obtencdo de AMCs com alto contetido

de reforco. A técnica consiste em fazer com que o metal da matriz seja fundido, vazado e
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pressurizado contra uma preforma ou molde revestido com o material de reforgo. Esse 0 processo
€ mostrado na figura 21. Investigagdo feita com nanofolhas de grafeno (GNS) reforcando aluminio
pelo método de Infiltragdo de Pressdo concluiu que esta técnica pode ser usado para produzir
compositos matriz de aluminio-Nanofolhas de grafeno com excelente resisténcia mecanica e sem
efeito de nocivo de formacdo do carbeto de aluminio (AlsCs) (YANG,2018).

Figura 21 — Técnica de Infiltracdo por presséo
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Fonte: Adaptado de Guo, 2016
Outro estudo determinou que esta técnica de infiltracdo de pressdo € adequado para
produzir de forma econdmica em comparacdo com outras técnicas de producdo e que a qualidade
é excepcional, uma vez que a fundicdo ndo depende do metal fundido da matriz molhar o reforco.
(BLUCHER). Revelou que o método de infiltracdo por pressdo apresenta melhor condutividade
devido a ligacdo de interface aprimorada. Na fabricagdo de AMC Al12Si-grafite se obteve boas
propriedades mecanicas e térmicas, adequadas para pistdo de motores. (GUO, 2016)

3.3.2.b - Métodos de processamento primario - Processos de estado sélido

Ao contrario dos métodos de processamento liquido, o processamento em estado sélido
é realizado com o metal da matriz no estado sélido ou semi-sélido. Tem como principal vantagem
em relacdo ao processamento liquido a preservacao das propriedades do material de reforco por
operar em menores temperaturas, reduzindo o risco de oxidacdo do metal e/ou do reforgo. Nos
processos de estado s6lido, o uso de pressdo é a para se gerar uma ligacao ou interacdo de interface
entre matriz e reforco, alta pressdo é aplicada em temperatura elevada, mas inferior ao ponto de

fusdo do metal.
e Metalurgia do po

Na técnica de metalurgia do pd, o processo inicial é a mistura de pds de matriz e reforco
para homogeneizagéo. As granulometrias do po da liga matriz e da particula de reforgco devem ser
selecionadas corretamente, a fim de prevenir aglomeracdo dos materiais ao final do processo de
mistura . Também é critico uma adequada proporcao entre os tamanhos do po da liga e da particula
de reforgo, para obter uma distribuigdo uniforme no produto final . Por exemplo, para o compdsito
aluminio-SiC, a proporc¢éo entre tamanho apropriada é da ordem de 7:10. Se a particula de reforco
for dura, é passivel de fraturar durante a mistura. A auséncia de pos defeituosos e a correta relacéo
de aspecto dos pds sdo importantes, sendo cruciais para evitar fratura das particulas durante a
mistura. Para compdsito de aluminio-SiC, a relacdo de aspecto para pé da liga de aluminio e 0 p6
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de reforgo deve ser inferior a 5:1, com uma granulometria do po de liga de aluminio de 20-40 um
e po de reforco de 30-20 um. Na sequéncia, a mistura homogénea obtida € submetida a compressédo
isotatica em temperatura ambiente. As moléculas de agua presentes na mistura podem causar
porosidade durante a consolidagdo. Entdo, essas moléculas de agua devem ser removidas antes do
final processo de consolidacdo. O método de compressao a quente e a vacuo pode ser usado para
0 processo de consolidacdo final, abaixo do ponto solidus da liga, ou em estado semi-solido para
produzir compositos densificados. A extrusdo € o processo usual para obtencédo do produto final.
A taxa de extrusdo deve ser superior a 20:1. Uma alta taxa de extrusdo é essencial para obter uma
uniformidade de distribuicdo das particulas de reforco na liga matriz e para obter uma ligacéo

interfacial adequada matriz-reforco.

Figura 22 — Processo de Metalurgia do P6 de compdsitos de matriz metélica
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Fonte: Adaptado de Daeyoung et al.,2020

A necessidade de longos tempos de mistura para distribuicdo uniforme de particulas é
uma desvantagem da Metalurgia do p6. Suas vantagens sdo permitir uso de qualquer liga metalica
e reforco proprios para compositos e permite produzir compositos com maior teor de reforgo. Para
compésitos Al-grafeno, por operar a menor temperatura que nos processos fase liquida, ha
diminuicdo do risco de degradacdo térmica do grafeno e da formacdo do carbeto de aluminio
(Al4C3) na interface aluminio-grafeno, o que torna a técnica recomendavel, pois 0 AlsC3 esta
associado a perdas de propriedades mecénicas (ESAWI,2009) e condutividade (BEIHAI,2018).

e Sinterizagdo por Descarga de Plasma

O esquema geral de Sinterizacdo por Descarga de Plasma (SPS — Spark Plasma
Sintering) é mostrado na Figura 23 . O SPS aquece rapidamente 0 molde e a mistura de pos do
metal e reforco constituintes do compdsito MMC, enquanto se aplica pressdo, potencializando a
forca motriz do processo, ativando o processo de sinterizagdo. O aumento da intensidade da
corrente elétrica promove a compactacéo do p6é no molde, o que gera muitas faiscas (spark) entre

as particulas e cria o plasma necessario ao processo (RAZAV1,2017).
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Figura 23 — Técnica de Sinterizacdo por Descarga de Plasma.
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Este processo tem sido usado para producdo de compdsito de matriz ceramica-ceramica
(CMC) como o reportado por K. Dash, que sintetizou um CMC de matriz de Al>O3 e reforco de
SiC. O compdsito atingiu dureza de 324,6 HV com 20% em massa de Al>03-SiC. (DASH, 2013).

3.4 — Fundicao

Como ja antecipado no item 3.3.2, o presente projeto fard uso do processo de fundicdo
para preparagdo do nanocomposito de aluminio reforgado com grafeno de poucas camadas. O
processo de fundicdo consiste basicamente da preparacdo da carga metélica e de reforco,
carregamento da carga , fusdo, refino e vazamento. Como ja discutido, durante o processo
metaldrgico, as nanoparticulas de grafeno tendem a se aglomerar e causar uma distribuicao
heterogénea na matriz do composito, resultando em perda de propriedades do material, o que se
procurou mitigar pela adogéo de forno de inducgéo, cuja agitacdo por geracdo de correntes parasitas
e mecanica, permitindo uma melhor dispersdo do grafeno no metal liquido e na matriz, por efeito.
A perda devido a oxidacdo e queima do grafeno é outro efeito que o processo de fundi¢do pode

resultar e para eliminar este efeito foi adotada a fundi¢do sob atmosfera inerte.

A escolha desta estratégia de fabricacdo se apoia na estratégia de superar os desafios de

fabricacdo de nanocompdsitos Aluminio-Grafeno que vém sendo relatado por pesquisadores.
3.4.1- Forno de indugéo

Os fornos de inducdo para fusdo de metal operam utilizando os principios da inducgéo
eletromagnética para gerar e manter as temperaturas necessarias para fundir o metal sélido e

transforma-lo metal liquido.

Pelo principio da indugdo eletromagnética, quando uma corrente elétrica alternada flui

através de uma bobina ou indutor, ela gera um campo magnético que muda rapidamente ao seu
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redor. Quando um metal, € colocado ao alcance deste campo magnetico, a oscilagdo do campo
magnético induz correntes elétricas, conhecidas como correntes parasitas induzidas (eddy current).
A medida que as correntes parasitas circulam pelo metal, elas encontram resisténcia, levando a
geracdo de calor, em funcéo do efeito Joule. Este processo faz com que o metal sélido aqueca
rapidamente e atinja seu ponto de fusdo. Os fornos de inducdo possuem controle preciso da
temperatura durante o processo de fuséo. A fonte de alimentagdo da bobina de inducdo pode ser
ajustada para regular a taxa de aquecimento e manter a temperatura desejada para o metal a fundir.

Na figura 24 vemos, em corte, um esquema de forno de inducéao e seus principais componentes.

Figura 24 — Forno de inducdo em corte e seus componentes
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Fonte: Adaptado de Electroheating Induction Co, 2022

Depois que o metal é fundido, inicia-se o tempo de refino, onde a agitacdo do banho,
ajustes de composicao, desgaseificacdo e escorificacdo sdo executados. A etapa final da fundicéo

é 0 vazamento, que neste projeto sera em molde de grafita.
3.4.2.- Agitacdo de banho fundido

A agitacdo é frequentemente usada para aumentar a molhabilidade metal liquido-reforco,
desaglomerar particulas de nanoreforgo, promover uma distribuicdo homogénea, acelerar reacdes
interfaciais metal-reforco e reduzir porosidades e gases aprisionados em regides interfaciais
solido-liquido ( PRABU,2016).

Portanto, uma eficaz agitagdo do banho de aluminio fundido carregado com nanografeno
é uma variavel de controle critica na obtencdo do nanocomposito, pois a menor densidade do
grafeno em relacéo a densidade do aluminio, associada a baixa molhabilidade inerente do grafeno
(devido formagéo de forcas de van der Waals entre as camadas do grafeno e a interagdo n—m entre
nanoplacas individuais sobrepostas), faz com que o nanoreforco de grafeno tenda a flutuar, levando
a formacdo de aglomerados de grafeno sobre o banho, o que dificulta a absor¢do ao aluminio do
nanoreforco dada a reducdo da &rea de interface aluminio-grafeno. Outro efeito da baixa
molhabilidade do grafeno no fundido é a formagdo de inclusbes de grafeno no produto final,

reduzindo as propriedades mecanicas e de condutividade do nanocomposito (YUAN et al, 2025).
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3.4.2.1 — Agitacao eletromagnética por correntes parasitas induzidas (eddy current)

Quando a carga de metal esta fundida no cadinho do forno de inducdo, a interacdao do
campo magnético e as correntes elétricas, que fluem na bobina de inducéo, produzem uma acéo de

agitacdo no metal fundido (Figura 25).
Figura 25 — Agitacao do banho por agdo do campo magnético
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Fonte: Adaptado de ISPAT, 2021

Esta acdo de agitacdo forca o metal fundido a subir pelo centro da massa fundida,
causando o menisco caracteristico na superficie do metal. O grau de acdo de agitacdo é
influenciado pela poténcia e frequéncia aplicadas, bem como pelo tamanho e formato da bobina e
pela densidade e viscosidade do metal fundido. As correntes parasitas (eddy current) induzidas
na carga do forno e a inducdo magnética criam forcas eletromagnéticas. Estas forcas fluem
basicamente numa direcéo radial em relacéo ao eixo do forno e pressionam o fundido da parede
do cadinho para o centro. A gravidade atua contra essas forgas e ocorre um abaulamento céncavo
ou menisco na superficie do banho. Além disso, um fluxo € criado na forma de dois toroides
parasitas com dire¢fes opostas. A distribuicdo de energia e o padréo de fluxo sdo mostrados na
Figura 26.

Figura 26 — Geracéo de fluxo magnético pela corrente da bobina no banho

Toroide parasita

4| Vetores de forga
#-dentro do fundido

Linhas de campo
magnético

Fonte: Adaptado de ISPAT, 2021
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No aquecimento por inducdo, a frequéncia da bobina de inducéo influencia diretamente a
intensidade e a profundidade das correntes parasitas induzidas no metal fundido, o que, por sua
vez, afeta a agitacéo e a taxa de fusdo. Frequéncias mais altas geralmente levam a correntes
parasitas mais fortes e superficiais, resultando em uma agitacdo mais intensa, porém
potencialmente localizada, enquanto frequéncias mais baixas produzem correntes mais fracas e

profundas, causando uma mistura mais uniforme, porém potencialmente menos vigorosa.

A acdo de agitacdo dentro do banho é importante, pois, além da otimizacdo da fase de
fusdo da carga e a homogeneizacdo da temperatura do banho, auxilia na mistura dos
constituintes adicionados que forma a liga, no caso do presente projeto de pesquisa, a liga 1350
e as nanoparticulas de grafeno. A agitacdo excessiva pode aumentar a captacdo de gés, o
desgaste do revestimento e a oxidacdo das ligas (ISPAT,2021).

3.4.2.2 - Agitacdo mecanica por rotacao de impulsores

A agitacdo mecanica é mais frequentemente usada para melhorar a molhabilidade,
desaglomerar particulas de reforco, melhorar a distribuicio homogénea, acelerar reacdes
interfaciais e reduzir porosidades e gases aprisionados em regifes interfaciais solido-liquido,
dentre outros. (PRABU,2006). Um sistema agitador é um dispositivo que inclui um sistema de
poténcia, um eixo e um impulsor para agitar um fluido no interior de um tanque. Os impulsores
sdo compostos pelas pas agitadoras e o eixo motor, 0 qual € acionado por um motor elétrico. A
rotacdo de impulsores imersos em liquidos, tal qual o banho fundido de aluminio no interior de
cadinho de fundicdo, promove uma intensa transferencia de massa conforme a rotacéo aplicada,
resultando na dispersao de particulas sélidas aglomeradas, a desgaseificacdo da massa fundida e a
homogenizacao térmica do banho. Os sistemas agitadores podem ser de fluxo radial ou axial
(Figura 27).

Figura 27 — A) Fluxo de agitacdo axial; B) formac&o de vortice no banho

Fonte: Vassilis, 2006

Impulsor axial geram fluxos paralelos ao eixo do rotor, enquanto que impulsor radial

geram correntes em uma direcdo tangencial ao eixo do rotor (VASSILIS,2006).
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3.4.3- Atmosfera Inerte

Tanto o aluminio, quanto o grafeno, sdo fortemente oxidados quando expostos a
atmosfera oxidante a temperatura de fusédo das ligas de aluminio ( cerca de 660°C). A densidade
de defeitos no grafeno aumenta gradualmente com o aumento da temperatura de fundicéo.
Estudo mostrou que a camada de grafeno foi plenamente preservada sob atmosfera de argénio
de alta pureza quando mantida abaixo de 600°C e que danos limitados ocorreram no grafeno
quando tratado a temperaturas inferiores a 800°C. (L1U,2019)

Particularmente para o grafeno, insumo ainda de alto custo, deve ser evitada sua
oxidacdo para ndo diminuir seu rendimento de incorporacdo na matriz de aluminio. Para
eliminar o risco de degradacao por oxidacdo e mesmo queima do grafeno, deve-se executar todo
o0 processo de fusdo da liga de aluminio sob atmosfera de gas inerte, como arg6nio ou nitrogenio.
A pureza do argonio para fusdo de ligas de aluminio deve ser maior que 99,999% para garantir
efetiva protecdo do banho fundido. (L1U, 2019).

3.5 - Métodos de caracterizacdo do nanocompdsito Aluminio-Grafeno
3.5.1 — Microestrutura
3.5.1.a - Analise metalogréafica

Os fundamentos da Metalografia como ciéncia € atribuido ao cientista inglés Henry
Clifton Sorby, que no século XIX iniciou os estudos exploratorios sobre ferro e o aco
manufaturados. O seu trabalho foi pioneiro na demonstracdo da relacdo entre as propriedades
macroscépicas dos metais (por exemplo, dureza) e suas microestruturas (por exemplo, tamanho de

grdo ou grau de encruamento a frio).

Desde entdo, a Metalografia vem evoluindo no estudo da microestrutura de metais e ligas
metalicas, pela analise de uma superficie representativa do espécime metalico. Portanto, na
metalografia, uma amostra de material é preparada para tornar sua microestrutura visivel, mediante
processos de corte, embutimento, lixamento, polimento e ataque quimico, afim de caracterizar esta
microestrutura pela visualizacdo por meio de microscopia optica (MO) ou eletrénica (MEV), que
permite ampliagGes de entre 20 e 1.000.000 aumentos (STRUERS, 2025).

Por causa de sua baixissima dureza (cerca de 20HV), a preparacéo de amostra de aluminio
da série 1XXX requerem cuidados especiais, a fim de evitar defeitos como arranhdes profundos e
persistentes apos o polimento e contaminagdo da superficie por incrustacGes de abrasivos de
lixamento e polimento. A tendéncia a passivagéo requer protecdo pos-polimento imediata afim de

evitar manchamento durante ataque quimico.
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3.5.1.b- Microscopia eletronica por varredura (MEV)

O microscépio eletrénico de varredura (MEV) caracteriza 0os materiais pela emisséo de
um feixe de elétrons contra a superficie da amostra do material, gerando sinais cujas intensidade

sdo utilizados para criar uma imagem da superficie do material.

O feixe de elétrons é emitido por um filamento (de tungsténio, hexaboreto de Lantanio
ou Field Emission Gun-FEG) o qual é chamado de emissor de elétrons, o qual é aquecido para
gerar o feixe de elétrons focado e acelerado por um campo elétrico em direcionado & amostra.
Lentes eletromagnétcas focalizam colimam o feixe de elétrons, tornando-o mais puntual e
direcionado. Na sequéncia, este feixe varre a superficie da amostra por meio de bobinas de
deflexdo, cobrindo uma area delimitada, ponto a ponto. Tendo sido atingida a amostra pelo feixe
eletronico ocorre a emissdo de elétrons secundarios, retroespalhados e Raios X, bem como outros
tipos de sinais. Detectores especiais captam esses sinais e 0s convertem em sinais elétricos que sdo
processados para construir uma imagem da superficie sob varredura, geralmente em tons cinza,
onde a intensidade do sinal detectado reflete a morfologia da superficie da amostra. Estas imagens
permitem visualizar detalhes a nivel nanométrico, em alta resolucdo, permitindo ainda a
visualizacdo da forma e textura da superficie, revelando dados sobre a textura e estrutura dos
materiais. O MEV é versétil, podendo se aplicado para analise de metais, ceramicas, polimeros e

mesmo materiais bioldgicos.
3.5.1.c- Espectrocopia por energia dispersiva (EDS)

Sendo o0 MEV equipado com detector de Raios X (EDS ou EDX), a combinacdo MEV-
EDS tem a capacidade ndo soente de gerar imagens eletronicas de alta resolucao da superficie do
material, mas também a possibilidade de fornecer informacdes sobre 0s elementos presentes, suas
concentracgdes relativas e distribuicao espacial em volumes muito pequenos (escala micrométrica
e, em alguns casos, nanométrica). O MEV utiliza um feixe de elétrons para escanear a amostra,
enquanto o EDS mede a energia dos Raios X emitidos pela amostra durante essa interagéo,
identificando os elementos quimicos presentes. O EDS detecta estes Raios X e mede sua energia.
A energia dos Raios X € Unica para cada elemento quimico. Um espectro de energia é gerado,
mostrando 0s picos de energia correspondentes aos elementos presentes na amostra. Com base
neste espectro, € possivel identificar e quantificar os elementos quimicos da amostra permitindo

uma analise completa da amostra.

3.5.1.d- Anélise quimica do carbono — Mapa Elementar de composic¢éo

Dentro dos objetivos do projeto, o foco da analise quimica do carbono absorvido na matriz
pretende caracterizar a uniformidade da distribuicdo e a ligacdo quimica do grafeno a matriz de
aluminio. A técnica de Mapa elementar de composi¢cdo quimica EDS permite medir semi-
quantitativamente a presencga e dispersdo dos elementos na matriz. Adicionalmente, a anélise

quimica por Fluorescéncia de Raio X também busca a detecgdo da presenca de carbono na matriz.
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3.5.1.e — Difracédo de Raios X (DRX)

A difracdo de Raios X (XRD) e uma técnica utilizada para caracterizar as propriedades
cristalogréaficas de materiais, revelando como os 4&tomos estéo estruturados por meio da analise dos
padrdes de difracdo resultantes da interacdo entre Raios X e amostras cristalinas. A técnica se
baseia no fendmeno da difragdo, onde os Raios X emitidos interagem com um arranjo cristalino

de atomos e sdo espalhadas em &ngulos especificos.

De forma sucinta, a difracdo de Raios X é iniciada com uma fonte de Raios X emitindo
um feixe de Raios X em direcdo a amostra em analise (Figura 28). O feixe de Raios X incide contra
atomos localizados na amostra e, conforme o padrao cristalografico existente na mesma, os Raios
sdo espalhados ou difratados em diferentes dire¢fes. Quando Raios difratados interferem uns com
outros, pode haver uma interferéncia construtiva, que causa uma ampliacao de sua intensidade, ou
destrutivamente, que causa uma atenuagdo da sua intensidade, criando um padré&o de difragdo. Um
detector registra a intensidade e os angulos dos Raios X difratados, gerando um padréo de difracédo
caracteristico do material. Pela analise do padrdo de difracdo pode-se determinar caracteristicas
do material amostral como tamanho dos cristais, estrutura cristalina e a composi¢do do material.
A lei fundamental na difracdo de Raios X é a chamada Lei de Bragg (sen6=nA/2d) que descreve a
condicgéo para que ocorra difragdo construtiva, onde o angulo de incidéncia do feixe de Raios X
(6) e a distancia entre os planos atdmicos do cristal (d) sdo relacionados com o comprimento de
onda dos Raios X (1), sendo a ordem da reflexdo (n) um namero inteiro.

Figura 28 - Lei de Bragg. O Raios-X difratado apresenta interferéncia construtiva se a
distancia entre caminhos ABC e A'B'C' difere de um niimero inteiro de comprimentos de onda ().

A C

Raio-X Raio-X
incidente difratado
A’\ A A C’
N\ | P
\7L \ > & a A /
N B %

Planos de rede cristalina em escala atémica

Fonte: Autor, 2025.

As principais aplicacdes da técnica DRX sdo: identificagdo de materiais, pela comparagéo
do padréo de difragdo obtido contra padrdes conhecidos; identificacdo da estrutura cristalina; obter
informagdo da disposicdo dos atomos em um cristal, como o tamanho da célula unitaria e as
distancias interatdmicas e por fim a caracterizagdo de materiais quanto ao tamanho de cristalito,

orientagéo preferencial e deformacGes na estrutura.
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3.5.2- Propriedades de condutividade
3.5.2.a- Condutividade Elétrica

A condutividade elétrica (c) é obtida a partir da resistividade elétrica (p) das amostras de
nanocomposito de Aluminio-grafeno. A resistividade elétrica € a capacidade inerente de um
material especifico de resistir ao fluxo de corrente elétrica. Para tal, se requer a medicdo da
resisténcia elétrica (R) destas amostras, num ambiente com temperatura a 20°C. Se as medigdes
forem em temperatura diferente de 20°C, deve-se fazer a conversao pela equacédo 1 abaixo, onde
Rt é a resisténcia na temperatura de referéncia T, Rt € a resisténcia da amostra & temperaturat e o
¢ o coeficiente de temperatura da resisténcia do material da amostra, que para o aluminio 1350
com 61,8%IACS é 0,00408 a 20°C (ASTM,2002). Tendo medido os valores individuais de
resisténcia das amostras e obtido o valor da area da se¢do (A) transversal ao fluxo de corrente
aplicada durante a medicdo e a distancia entre os pontos de medicao da voltagem (1), se calcula a
resistividade elétrica (p) da amostra, cuja unidade de medida é o ohm-metro (Q'm), a
condutividade elétrica (o), cuja unidade de medida é o Siemens por metro (S.m?) e a

condutividade elétrica %IACS, respectivamente, pela aplicacdo das equacdes 2, 3 e 4:

R, R.A

RT = m (Eq1), p= T (EqZ),

o=1. p_l (Eq 3), Oo,IACS = 1,724 . p_l (Eq4)

O valor da condutividade elétrica do cobre puro elétrolitico, de 5,81x107 S.m™*a 20°C, foi
estabelecido pela Comissao Eletrotécnica Internacional como o padrdo 100% para condutividade
elétrica. Por exemplo, o indice para o aluminio de puro 6N é 65 % e, equivale dizer, que sua
condutividade é 65% do padr&o cobre (5,81x10” S.m™) ou 3,77x10” S.m™X. O metal mais condutor,
a prata, tem IACS de 106% ou 6,15x10’S.m™. Este padrdo é chamado Padrdo Internacional do
Cobre Recozido (IACS — International Annealed Copper Standard) e serve como referéncia para

condutividade elétrica de todos demais condutores elétricos.

3.5.2.b- Condutividade térmica

A difusividade térmica é a propriedade termofisica do material que indica a taxa de
transferencia de calor através do mesmo quando submetido a um gradiente térmico em suas
fronteiras (DINCER, 1995). Isto posto, quanto mais rapidamente ocorre o fluxo de calor através
do volume deste material na presenca do gradiente térmico, maior sua difusividade térmica.
Matematicamente, se calcula a difusividade térmica pela razdo entre calor conduzido (ou

condutividade térmica) e o calor armazenado (ou capacidade térmica volumétrica do material),
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conforme equacéo 6:

K
k=a.p.Cp (Eq.5) Desenvolvendo: oOa= —— (Eq.6)

Sendo a a Difusividade Térmica, em m?.s%; k a condutividade térmica, em W.m 1.K™!

: Cp € o Capacidade térmica especifica, em J.kg~'.K ' e p a densidade do material, em Kg.m=,

O método de Flash do Laser é o método mais utilizado para medicéo das propriedades
termofisicas de solidos (GROSSI et al,2007). Neste ensaio um feixe de energia radiante, intenso e
curto é aplicado uniformemente sobre uma das faces das amostras. O pulso de energia se difunde
unidirecionalmente para a face oposta, obtendo-se um registro do transiente de elevacdo de

temperatura nesta face oposta. A figura 29 apresenta o principio do método Flash Laser.

Figura 29: Esquema do principio do método Flash de Laser
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Fonte: Grossi et al., 2007.

A difusividade € calculada a partir da espessura da amostra (L), e do tempo para ocorrer
metade da variacdo de temperatura na face oposta (t 12). O calor especifico (Cp) é calculado a
partir da temperatura maxima (Twm) atingida na face oposta, da espessura da amostra (L) e da massa
especifica do material (p). A condutividade térmica € entdo calculada pelo produto da difusividade

pelo calor especifico e pela massa especifica do material (GROSSI et al., 2007).

3.5.3- Caracterizacao de propriedades mecéanicas

3.5.3.a- Microdureza Vickers

Dureza é a resisténcia de um material & deformacdo localizada ou penetracdo ou,
classicamente falando, ao risco . E mais duro o material que resiste mais a esta forca de penetragio
e resulta numa identacdo de pequena area. Por outro lado, é mais macio o material que resiste

menos a mesma forca de penetragéo e resulta numa identacdo de grande area.
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O método Vickers foi desenvolvido em 1921 por Robert L. Smith e George E. Sandland
durante seu trabalho na Vickers Ltd. Igualmente a qualquer outro teste de dureza, o teste Vickers
envolve a aplicagdo de uma carga padronizada por meio de um penetrador — um diamante lapdado
com a ponta em forma de piramide invertida de base quadrada com angulo de topo de 136° - que
assim, gera uma marca na superficie do material testado. As identacdes Vickers geram sempre
uma perfuragéo na superficia do material em formato de pirdmide de base quadrada, de dimensdes
similares ao do penetrador Vickers e a dureza € funcdo da profundidade de penetracédo, a qual é
indiretamente determinada pela média das medidas das diagonais da base da piramide de base
quadrada conformada no material pela penetracdo do identador. Assim, quanto mais duro o
material, menor a penetracdo do identador e menor a dimenséo da diagonais. Na figura 30 vemos
esquematicamente os principio do ensaio Vickers.

Figura 30 - Método de micro dureza Vickers
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Fonte: Autor, 2025

Para o célculo da dureza Vickers se usa a equacdo 07, onde Dm € 0 valor médio das
medicdes das diagonais D1 e D da identacdo, F € a carga de penetracdo adotada:

F
Dm?

HV = 1,8544 (Eq.7)

A preparacdo da superficie a ensaiar é importante para acuracidade do resultado. Deve
ser rigorosamente plana em relacéo ao eixo de acdo do identador, livre de residuos e oxidacao, e
polida, ou de preferéncia espelhada, para facilitar a visualizacdo das bordas da diagonal da
identacdo e sua medicdo. O que diferencia o ensaio de dureza Vickers convencional do ensaio de
microdureza ¢é a carga de identacdo aplicada, que na microdureza varia entre 1 e 1000gf, sendo
usual 100gf.
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4- METODOLOGIA

Para a obtencdo dos nanocompdsitos de aluminio-grafeno experimentais foi adotada a
tecnologia de fuséo por inducdo sob atmosfera de argonio, com posterior refino do banho fundido
com combinacéo de agitacGes por inducdo eletromagnética de correntes parasitas e mecanica por

rotor e vazamento automatizado sob atmosfera protegida em molde permanente (Figura 31) .

Figura 31- Fluxograma de obtencdo do nanocompdsito Al-grafeno

©
= Aluminio Grafeno
g Cabo 1350 2/0 AWG GNP HP10
T H
2 i
Granulagéo S !
Fmmmm————————————
3 do cabo ! !
S \'4 A4
o Dosagem [% peso]
3 Liga1350 | GNP
3 Liga controle 1350 =>|  100,0 00 f[=======- L 1
H ]
g Nanocompésito 1 ==>| 995 05 f------foridaz_____ 1 !
i 1
03' Nanocompésito 2 ==> 99,0 1,0 L-—--Somidad 1 H i
i 1 1
& Nanocompdsito 3 =>| 985 15 p---erided o
q ]
Nanocompésito 4 ==>| 98,0 2,0 -Corddaz g i i ! i
R R B N
YVVVVY
jeca Geragdo
= ljeezode P . <---| Carga do forno
o argonio de vacuo
>
= v
[«5] q
s . | Refino/ | Vazamento/
FUEkDGE CHIEE > Agitagdo desmoldagem

Fonte: Autor,2025.

Foram obtidos 5 lingotes fundido de nanocompositos aluminio-grafeno nas corridas do

fluxograma acima, os quais foram caracterizados conforme esquema da figura 32.

Figura 32 — Esquema das provas de caracterizacdo dos nanocompdsitos
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Fonte: Autor,2025.
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O projeto de obtencdo e o plano de caracterizacdo dos nanocompdsitos propostos foram
elaborados de forma a verificar se as criticidades e desafios de obtengdo de MMNCs aluminio-
grafeno, normalmente reportadas pelos pesquisadores dedicados ao desenvolvimento dos mesmos,

de forma a verificar se foram mitigadas, ou mesmo superadas, ao final deste projeto de pesquisa.
4.1- Materiais
4.1.1- Grafeno

O grafeno utilizado na producdo dos nanocompdsitos foi cedido pela empresa
Hexografeno (Santa Luzia/MG), com denominacdo comercial de Grafeno HP10. Conforme a folha
de dados técnicos do fabricante (Anexo 1), trata-se de p6 de cor preta (figura 33), com maximo

diametro de particulas de 25pum, um teor carbono minimo de 99,5% e area superficial de 64,6 m?/g.

Figura 33 — Aspecto visual do grafeno comercial utilizado na pesquisa

Fonte: Autor,2025

As demais caracterizacGes fisico-quimicas e microestruturais do grafeno HP10 sdo
apresentadas na figura 34.

Figura 34 — Caracterizacdes do grafeno HP10. A) Espectro Raman; B) Histograma nimero de
camadas; C) Difratograma RX; D) Andlise termogravimétrica TGA,; E e F ) Imagens MEV-FEG.
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Fonte: Hexografeno, 2025

Da analise da figura 34-A, conclui-se que a relacdo entre as intensidades de picos 2D e G
e a baixa intensidade do pico D sinalizam tratar-se de grafeno de poucos camadas (menos de 10)
e de alta cristalinidade. Na imagem 34-B é confirmado que cerca de 90% das particulas tém 10 ou
menos camadas. No difratograma de Raios-X (imagem 34-C) o pico de maior intensidade 20=26°
¢ caracteristico da estrutura hexagonal da grafita, seu material de origem, correspondendo a
reflexdo no plano (002), o que confirma sua alta cristalinidade. Com base no espectro TGA (figura
34-D) depreende-se que em torno de 550°C inicia-se a degradacdo térmica do grafeno HP10
qguando submetido a aquecimento em atmosfera oxidante, dai ser critico se realizar as corridas de
fundicdo experimentais deste projeto pela geracdo de vacuo seguido de protecéo por argonio. Nas
figuras 34-E e F tem-se imagens geradas por MEV com filamento de tungsténio FEG (Field

Emission Gun) que geraram imagens de alta resolucéo de nanoparticulas.

4.1.2.- Liga de aluminio 1350 EC
Na figura 35 é apresentado o cabo de aluminio 1350 EC que foi utilizado para fabricacdo
do nanocomposito aluminio-grafeno. A aquisicdo da liga foi feita no mercado atacadista de cabos

condutores para linhas de transmisséo e redes de distribuicdo de energia elétrica.

Figura 35: Cabo aluminio comercial 1350 EC H19, A) Rolo, B) Secdao do cabo;
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Fonte: Autor, 2025
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A especificacdo do fabricante Nexus é cabo CA 2/0 AWG - liga 1350 EC témpera H19.
Foi confirmada a composicdo quimica para a liga 1350 (MATWEB, 2025) por espectroscopia de
fluorescencia de Raios X (FRX) conforme tabela 06.

Tabela 06 — Composicao quimica do cabo liga 1350
Al Fe Si Cu Zn Cr Ga V+Ti | Outros
Especificacdo | >99,500] <0,400{ <0,100] <0,050] <0,050| <0010 <0,030| <0,020| <0,100
Analise 99503 0122 019| 0004 0011| 0018 0008 - 0,138
Fonte: Autor,2025

Houve desvios ndo significativos em relacdo a especificacdo: ferro residual foi menor que
0 maximo permitido (-0,278%), para silicio (+0,098%), cromo (+0,008%) e aluminio (+0,003%).

Como a técnica FRX é semi-quantitativa estes desvios estdo dentro do aceitavel.

4.2  Equipamentos
4.2.1 Forno ainducéo

No planejamento do projeto, um fator critico para atingimento do seu objetivo foi a escolha
da tecnologia do forno para fundicdo dos nanocompdsitos. O processo de metalurgia dos
nanocompositos planejado requereria a fusdo por aquecimento indutivo, com capacidade de
agitacdo do banho por inducéo eletromagnética e sob atmosfera de gas inerte, de forma a melhorar
a dispersdo do grafeno no banho, minimizar as perdas de grafeno por aglomeracéo e flutuacéo e
minimizar a degradacdo da carga de aluminio e grafeno por gases reativos (como 0 oxigénio,
dioxido de carbono e materiais particulados). Por isso, optou-se por forno a inducdo do Laboratério
de Combustivel Nuclear (LabCoN) do Centro de Desenvolvimento de Tecnologia Nuclear
(CDTN), localizado no campus da UFMG (Universidade Federal de Minas Gerais) (figura 36).

Figura 36 - Forno de inducao LEYBOLD-HERAUS IW-7P utilizado na pesquisa
e =—r A A

Fonte: Autor, 2025
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A bobina de inducio tem a funcdo de aquecimento do cadinho e carga por radiacdo. E
alimentada por energia do gerador elétrico. A escolha da frequéncia e poténcia de operacdo
dependem da do volume da carga, velocidade de fusdo e grau de homogeneizacao pds-fusdo. Para
uma fusdo rapida de pequenos volumes opera-se com altas frequéncias. Para uma fusdo de
volumes maiores e/ou quando se requer homogeneizacao térmica e quimica do banho, opera-se
com baixas frequéncias. Contudo, de acordo com o plano de fusdo e refino, pode-se adotar um

ajuste hibrido, com fusdo com alta frequéncia e refino com baixa frequéncia.

No decorrer dos trabalhos no LabCoN CDTN foi necessario um incremento da
capacidade de agitacdo do banho, a fim de assegurar adequado rendimento do grafeno, tendo sido
adaptado um dispositivo de agitacdo mecanica manual, destacado abaixo na figura 37.

Figura 37 - A) Esquema do forno de inducdo e atmosfera inerte. B) Adaptacdo de agitador
mecanico acoplado ao tampé&o de obturacdo do furo de vazamento. C) Haste com agitador.

Haste do agitador montado

Camara de fusfo <~ no tamp%o do cadinho

‘Cadinho grafita

Porta de vacuo Bobina indug&o

Sistema
resfriamento

Nanocompdsito
Al-GNP

Atmosfera

o7 Molde grafita
argdniofvacuo

Cémara de
vazamento

Fonte: Adaptado de CDTN, 2025

4.2.2- Acessorios de fundicdo — Cadinho, lanca obturadora de furo de vazamento e molde
Os acessorios de fundicdo desenvolvidos para o projeto foram um cadinho, uma langa
obturadora do furo de vazamento do cadinho e um molde. Todos acessérios foram usinados no
CDTN a partir de blocos monoliticos de grafita (Figura 38). O cadinho tinha 97mm de diametro
interno, 130mm de altura interna, 10mm de espessura e continha o furo para vazamento de corrida.
Tinha capacidade volumétrica util de 605cm?® e uma capacidade de fusdo de 1,638 Kg para a liga
1350. A lanca obturadora do furo de vazamento do cadinho era composta pela haste obturadora
e 0 cabecote de conexdo com a manopla externa de icamento, a qual era acionada externamente
ainda com o forno fechado, permitindo o0 vazamento da corrida. O molde era bipartido e simétrico,
com cada metade com dimensdes do corpo prismatico de 120mm de altura x 35mm de largura e
8mm de profundidade, assim a espessura de fundido é 16mm, as quais foram unidas

hermeticamente para formar a cavidade do molde de fundicéo.
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Figura 38 - Acessorios de fundicdo para o projeto. A) Cadinho, B) Lanca; C) molde

Fonte: Autor, 2025

4.3  Procedimentos
4.3.1 - Obtencéo dos nanocompositos de aluminio-grafeno
4.3.1.a — Fundicdes experimentais

Buscando otimizar a execugédo das corridas de fabricacdo dos materiais experimentais a
serem caracterizados para esta pesquisa, foram planejados alguns experimentos com o fito de

aumentar e uniformizar a dispersao do grafeno na matriz metalica.

Experimento 1 — Revestimento refratario de cadinho de grafita : Durante revisao
bibliografica, foi apurado que uso de cadinhos e moldes de grafita poderia trazer risco de
contaminacgdo de carbono das ligas metalicas fundidas (NTIS, 1974). Como no LabCoN CDTN
somente havia o cadinho e o molde de grafita confeccionado para o projeto, foi tentado eliminar
este risco de contaminacdo, executando uma corrida exploratoria com o cadinho de grafita
revestido com cimento refratério silico-aluminoso (Figura 39-A) , porem a insuficiente adesdo a
quente do revestimento aplicado por pintura gerou inclusdes nao-metélicas de refratario (Figura
39-B e 39-C). Dada esta limitacdo e tambeém pela impossibilidade de revestir o molde de grafita,
optou-se por manter o planejamento de uso do cadinho e molde de grafita, porem foi adicionada
uma caracterizacao adicional ao plano de provas que consistiu numa checagem de contaminagéo
de carbono ap6s a fundicdo no CDTN, tanto da liga-controle 1350, quanto dos 4 nanocomp@sitos

a serem fabricados, ndo tendo sido confirmada a contaminag&o por carbono na liga-controle.
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Figura 39 - Experimento de revestimento do cadinho com refratario silico-alminoso.
A) Cadinho antes corrida; B) Cadinho apo6s corrida; C) Inclusfes ndo metalicas no fundido.

Fonte: Autor, 2025

Experimento 2 — Envelopamento do grafeno: Foi usada a técnica de envelopamento
do grafeno carregado no cadinho usando filme de aluminio (Figuras 40-A a D) a fim de dosar a
liberacdo do grafeno no banho. Intencionava-se que a liberacdo da carga do grafeno somente
comecasse a ocorrer apos o banho de aluminioter sido formado. O filme de aluminio seria
dissolvido, liberando o grafeno de forma mais lenta no banho e assim a absor¢do do mesmo seria
mais gradual, favorecendo sua molhabilidade e dificultando evital aglomeracdo. Entretanto, ao
final da corrida constatou-se que o filme de aluminio nédo se fundiu e reteve grande parte do grafeno
ainda envelopado. (Figura 40-E). Como antes da fusdo se fez vacuo e a fusdo foi sob atmosfera
inerte, concluiu-se que o filme de aluminio comercial usado para envelopamento ja possuia uma
espessa camada de 6xido de aluminio (Al203), gerado por passivacdo, o que impediu sua fusao,
haja visto que o Al>Oz é refratario, com ponto de fusdo igual a 2073°C, bem acima da temperatura

operacional.

Figura 40 — Experimento de envelopamento do grafeno com filme de aluminio. A) Carga
grafeno sob o filme; B) Envelope aluminio-grafeno; C) Envelope envolto na lanca; D)
luminio oxida

do no fundo do cadinho ap0ds a corrida.

posicionado no cadinho; ) Filme de a

[ 2k

7y gy 'S

\

Fonte: Autor, 2025.
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Experimento 3 — Fracionamento do cabo de aluminio: Para facilita o balango de massa
das cargas e melhorar o empacotamento, o cabo condutor foi cortado na forma de filamentos com
comprimento inferior a 30mm (Figura 41-A). Houve melhoria do empacotamento da carga como

pode ser visto pelo emaranhamento do grafeno com os granulos de aluminio (Figura 41-B).

Figura 41 — A) Granulos do cabo n
SN

Fonte: Autor, 2025
Pode-se observar na figura 41 que a granulacdo do cabo condutor de aluminio de fato

facilitou seu carregamento no cadinho e aumentou a taxa de empacotamento da carga no interior
do cadinho, e com isso aumentou a &rea de contato sdlido-sélido, o que favoreceu a dispersao do

grafeno sélido na massa do aluminio fundido.

4.3.1.b - Fundicao dos nhanocompositos
A preparacdo prévia dos materiais experimentais (cabos de aluminio e as nanoplacas de
grafeno de multiplas camadas) e a elaboracdo das 5 corridas de fundicdo conforme figura 31,
foram realizadas no Laboratério de Combustivel Nuclear do CDTN, com supervisao do autor.
Inicialmente, foram feitas algumas corrida exploratérias com carga de 100% de aluminio
para definir qual era a massa de aluminio asseguraria enchimento do molde sem rechupe de
contracdo desclassificante do lingote, tendo sido apurado ser 235,76g (Figura 42), a qual foi a

massa-padrédo para fazer o balang¢o de massa das corridas conforme teor de grafeno (tabela 07).

Figura 42 — A) Lingote experimental; B) Lingote experimental cortado para avaliar
penetracdo de rechupe; C) Balanga usada para dosagem; D) Carga manual do cadinho

Fonte: Autor, 2025
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Tabela 07 - Dosagem de materiais para cada corrida de fundicéo

e Liga AA1350 Grafeno Massa
massa [g] [ % peso | massa[g] | % peso |lingote [g]
1- Liga controle AA1350 235,76 100,0% 0,00 0,0% 235,76
2- AA1350-0,5GNP 234,58 99,5% 1,18 0,5% 235,76
3- AA1350-1,0GNP 233,40 99,0% 2,36 1,0% 235,76
4- AA1350-1,5GNP 232,22 98,5% 3,54 1,5% 235,76
5- AA1350-2,0GNP 231,04 98,0% 4,72 2,0% 235,76

Fonte: Autor, 2025

Apds diversas corridas exploratdrias, o procedimento operacional para fundicdo foi
padronizado. A primeira operacdo consistia de posicionar o molde de grafita montado no interior
da camara do forno, posicionado sob a bobina de inducdo (Figura 43-A), seguido do
posicionamento do cadinho carregado, com a montagem da langa obturadora e a haste do agitador
mecanico previamente montada (Figura 43-B). Entao fechava-se a camara do forno e finalizava-
se a montagem dos dispositivos de icamento da lanca obturadora de vazamento e da haste de

agitacao.

Figura 43 — A) Molde sob a bobina; B) Posicionamento do cadinho e haste de agitacéo

Fonte:‘utor, 2025

Em seguida, fechava-se hermeticamente a cdmara de fusdo e iniciava-se o ciclo de purga
do ar atmosférico interior, que prosseguia até formar pressio de vacuo de 1,0x103Torr. A partir
desta estapa do processamento, operava-se 0 processo de fundicdo conforme as parametrizacoes
de temperatura, pressdo de atmosfera interna e poténcia de alimentacdo do gerador da bobina
conforme figura 44. Para gerar a atmosfera de fundicdo, inicialmente foram feitos 3 ciclos de
purga de ar atmosférico presente na cadmara para gerar o vacuo, fechou-se a valvula de acesso ao
ducto da bomba de vacuo e iniciou-se a formacao da atmosfera inerte, pela admissao do argonio
grau pureza 5, com pressio de injecdo maxima de 15Kgf/cm? até pressdo da cAmara atingir 700
Torr. Depois mantinha-se a pressao interna da cdmara acima de 400 Torr, através do controle da

vazao de argonio;



Figura 44 — Ciclo de parametros operacionais do forno
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Fonte: Autor,2025
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O aquecimento da carga ocorreu por efeito Joule, pela acdo das correntes parasitas

induzidas na mesma. A operacédo do forno foi a baixa frequéncia, a corrente e poténcia do gerador
foram respectivamente 160A e 10kW, a corrente de excitagdo foi 1,0A, a tensdo no barramento
foi 80V. Com esta parametrizacdo operacional objetivou-se baixa taxa de fusdo da carga, a
formacao de tordides parasitas mais profundos apds a fusdo da carga e a geracdo intensa de
correntes parasitas. Apds confirmacéo da fusdo da carga de aluminio, iniciou-se 0 monitoramento
do aquecimento pelo visor da camara e a medicdo da temperatura do forno. Na taxa de

aquecimento ajustada, a fusdo ocorreu em aproximadamente aos 3 minutos e 33 segundos,

conforme Figura 45.

Figura 45 — Monitoramento visual do aquecimento da carga.
A) aos 0’18 da corrida, B) aos 2°30” da corrida, C) no momento da fusao (3’33”).

Fonte: Autor, 2025
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Tendo a fusdo da carga sido constatada através do visor 6tico, reduzia-se a poténcia do
gerador para 7KW e ajustva-se as varidveis da bobina de inducdo para regime de estabilizacdo de
temperatura do banho em no maximo 820°C e reduzia-se a frequéncia, objetivando geracdo das
correntes parasitas que agitassem mais profundamente o banho pela formacdo dos toroides
parasitas ao longo da coluna do banho. Paralelamente, iniciava-se a agitagdo mecéanica girando
externamente a cdmara a haste do agitador acoplada a langa obturadora do furo do cadinho, por 10

minutos a 30 rotacGes por minuto.

Figura 46 — Monitoramento visual do banho e constatacdo da flutuacdo do grafeno.
A) aos 5°08”; B) aos 7°22”; C) aos 9°19” da fase refino, cuja duracdo era de 10 minutos.

A B C
Fonte: Autor, 2025

Neste ponto, é importante justificar a motivacdo da adogdo da agitacdo mecanica, como
acdo coadjuvante a agitacao eletromagnética, pois inicialmente ndo era prevista no escopo do
projeto. Foi decorréncia da constatagcdo durante o monitoramento da fase de refino das corridas
exploratorias, da ocorréncia do fenémeno de flutuacéo do grafeno (Figura 46) e, embora a agitagdo
por correntes parasitas fosse aumentada ao maximo, esta camada de grafeno flutuante ndo se
dissolvia no banho e ao final da fundicdo uma camada de grafeno residual se depositava no topo
do lingote (Figura 47-A) resultando perdas entre 30 e 50% do grafeno adicionado. Com a
adaptacao de haste de agitacdo mecanica, cujas aletas impulsoras foram soldadas numa posicao
projetada para gerar um vortice no banho capaz de romper e succionar a camada de grafeno

flutuante, houve reducéo do grafeno residual ndo absorvido pelo banho (Figura 47-B)
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Figura 47 — Grafeno residual no topo do lingote com 2% GNP em corridas exploratorias.
A) sem agitacdo mecanica; B) com agitacdo mecanica

Fonte: Autor, 2025

Finalizado o tempo de refino padronizado de 10 minutos, fazia-se 0 vazamento do
cadinho, pelo icamento externo da langa obturadora, diretamente no molde de grafite. Durante
toda operacdo de vazamento era garantida a presenca de atmosfera inerte de argonio. Decorrida

cerca de 1 hora ap6s o vazamento, se fazia a desmoldagem do lingote (Figura 48).

Figura 48 — Desmoldagem. A) Molde montado como extraido do forno; B) Lingote fundido.

Fonte: Autor, 2025

Este procedimento padronizado foi repetido para todas corridas planejadas conforme

esquema da figura 31, resultando nos lingotes vistos na figura 49.
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Figura 49 — Lingotes de liga-controle 1350 e dos nanocompésitos aluminio-grafeno.

N d \ ; N
: Compbsito Compésito Compébsito Compasito
L 1Sse Conasle 0,5% GNP 1,0% GNP 1,5% GNP 2% GNP

Fonte: Autor, 2025

4.3.2. - Caracterizagdo dos nanocompositos aluminio-grafeno

Para amostragem dos corpos de prova a serem avaliados conforme o plano de
caracterizagdo esquematizado nas figuras 31 e 32, elaborou-se um plano de seccionamento de cada
lingote de forma a permitir amostragens em triplicata. Na figura 50 vemos o plano de corte dos
lingote. As medicGes em triplicata € funcéo do seccionamentos do corpo prismatico do lingote na
base, no meio e no topo.

Figura 50 — Esquema de seccionamento em 3 zonas para amostragem em triplicata

Cada seccdo de amostragem teve volume 35mm x 20mm x 16mm, tomando o cuidado
das seccOes de base e topo terem descarte de 5mm em relacdo a extremidade, no caso da base, e
5mm abaixo do massalote, no caso do topo. As amostras extraidas dos lingotes obtidos
permaneceu bruta de fusdo, ndo tendo sido feito quaisquer tratamento térmico ou mecanico que
modificasse esta microestrutura.
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4.3.2.1 - Microscopia 6tica (MO)

Para ensaios de metalografia, as amostras foram cortadas transversalmente e embutidas
em resina metacrilato de metila de cura a frio. Em seguida ao embutimento, as amostras foram
lixadas manualmente utilizando lixas 400, 600, 1000, 1500 e 2000 mesh. Foi efetuado polimento
manual por meio de panos com diamante policristalino em suspensdo de 9um, 3um e 1pm, e por
fim, polimento com solucdo aquosa de silica coloidal 0,05um, até que a superficie se apresentasse
espelhada (figura 51).

Figura 51 — Embutimento de amostras da base, meio e topo do lingote da liga-controle e dos
nanocomposito com 0,5-1,0-1,5-2,0% de nanoplacas de grafeno.

Liga
controle
1350

MMNC MMNC MMNC
0,5% GNP 1,0% GNP 1,5% GNP

Fonte: Autor (2025)

Primeiramente foi feita analise micrografica sem ataque com intuito de melhor percepcao
de aglomerados de grafeno. Para a analise microgréafica com ataque quimico foi usado o reagente
quimico ASTM No. 1B (Reagente de Flick) adequado para ligas de aluminio comercialmente puro,
composto por 1,0ml de acido hidrofluoridrico e 200ml de dgua desmineralizada, indicado para
revelar os contornos de grdo dendriticos pela técnica de ataque com esfregamento entre

polimentos.

4.3.2.2 - Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A microscopia eletronica de varredura (MEV) incrementou muito a analise
microestrutural obtida por MO, notadamente pela possibilidade da visualizagcdo, com alta
resolucdo e maiores aumentos, da estrutura e topografia da superficie em andlise dos
nanocompositos. Assim, com 0 MEV se objetivou observar a presenca de nanografeno e sua
eventual ligacdo interfacial com a matriz de aluminio.

O microscopio eletrénico de varredura Jeol JSM IT300LV do Laboratorio de Microscopia
Avangcada da Pontificia Universidade Catolica de Minas Gerais (PUC/MG) (Figura 52) foi usado

para esta analise.
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Figura 52 — M[gosc()pio MEV-EDS JEOL JSM IT300LV

2 s

Fonte: Carvalho et al, 2024

As mesmas superficies metalograficas usadas para obter as micrografias 6ticas da sec¢do

média foram as usadas para as analises MEV.

4.3.2.3 - Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

O MEV do Laboratorio de Microscopia Avangada da da Pontificia Universidade Catolica
de Minas Gerais (PUC/MG) est4 equipado com um detector Oxford EDS, o que possibilitou
simultaneamente a geracdo das imagens eletrénicas da microestrutura, obter-se a composicao
guimica semi-quantitativa de pontos selecionados sobre a microestrutura obtida, que se mostraram
relevantes para confirmar a presenca de grafeno no nanocompdsito e a tendéncia a formacéo de

inclusGes de grafeno.

4.3.2.4 - Mapa de composicdo por Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

Outra caracterizacdo executada pelo EDS foi a elaboracdo do Mapa de Composicdo EDS
dos elementos de liga que compuseram o nanocomposito, notadamente do carbono, que forneceu
informagdo quanto a absorcio e uniformidade do mesmo na matriz de aluminio. E importante
ressaltar que a deteccdo de elementos leves, como o carbono, é mais dificil em MEV-EDS porque
a energia dos raios X caracteristicos estes elementos emitem é muito baixa, resultando em uma
menor intensidade de sinal e maior probabilidade de sobreposicdo de espectros com raios X de
elementos mais pesados, além de serem mais facilmente absorvidos pelo préprio detector ou pela
amostra. Portanto, valores detectados de teor de carbono podem variar em relacdo ao teor de

grafeno adicionado.

4.3.2.5 - Fluorescéncia de Raios X — Teor carbono absorvido (FRX)

Uma medicéo adicional do teor de carbono na matriz também foi feita por meio da anélise
FRX no equipamento Shimadzu EDX 720 da Hexografeno de Santa Luzia/MG. Tal qual o EDS,
ha limitacédo da tecnica de fluorescéncia de Raios X para detectar elementos leves, entre os quais
o carbono, por isso adotou-se um protocolo de ensaio no qual as indicagdes espectrais dos

elementos leves fossem acumulada e registradas como sendo carbono oriundo do grafeno.
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4.3.2.6 - Difracéo de Raios X (DRX)

Esta andlise visa a caracterizagdo das estruturas cristalinas de constituintes da liga-
controle aluminio 1350 e dos nanocompdsitos alumino-GNP obtidos. As medi¢Ges foram
realizadas no Laboratorio de Caracteriza¢des do Departamento de Engenharia de Materiais do
Centro Federal de Educacdo Tecnologica de Minas Gerais (CEFET/MG) usando o equipamento
Shimadzu XRD-7000 com fonte de radiacdo monocromatica CuKa. (y = 0.154056 nm) com tensao
de 40 kV e corrente de 30 mA, com angulo de varredura 26 entre 10° e 80° e com velocidade de
varredura 2 °/min. Os dados brutos da anélise foram processados por meio do software MS-Excel,
cujo grafico foi comparado com o banco de dados #65-2869 do (JCPDS) para identificar as fases
da liga de aluminio presentes nas amostras. Adicionalmente, os difratogramas foram comparados
com o banco de dados ICSD para identificar o carbeto de aluminio AlsCs (GESING, 1995), fase

ceramica formada pela ligacdo entre o aluminio da matriz e o nanoreforgo de grafeno.

4.3.2.7 - Condutividade Elétrica

O processo de caracterizagdo elétrica dos nanocompositos se iniciou pela medicoes de
resisténcia elétrica de amostras prismaticas de secdo retangular regular (Figura 53-A) com micro-
ohmimetro com ponte Kelvin digital marca INSTRUM 10i do Laboratério de Engenharia de
Materiais (DEMAT) do Centro Federal de Educacdo Tecnoldgica de Minas Gerais (CEFET/MG).
Este micro-ohmimetro utiliza o0 método de Ponte Kelvin para medicdo, fazendo leituras diretas da
resisténcia elétrica na faixa de 1 uQ até 200 Q, incerteza de medicdo de +0,25% entre 15 e 35°C,
e correntes de prova entre 1mA até 10A. Em funcdo da baixa resistividade elétrica das ligas de
aluminio EC, a escala de medicdo adequada foi a de 0 a 2000 uQ , cuja resolucéo é de 1 uQ2 com
corrente de medicdo de 10 A (Figura 53-B). 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 ligacdo ao material a ser testado. Por meio da circulacdo de uma pequena tenséo
aplicada no circuito, é possivel medir a resisténcia do material a ser testado pelo principio da
proporcionalidade, por meio do Efeito Hall. (Figura 53-C).

A amostragem para determinacgéo da resisténcia elétrica foi em triplicata, sendo que cada
nanocomposito teve corpos de prova extraidos da base, meio e topo dos lingotes de cada
nanocomposito (0,5% - 1,0% - 1,5% - 2,0% de grafeno) e mais 3 amostras da liga de controle,
perfazendo um total de 15 amostras. As medic¢Ges foram obtidas sob temperatura ambiente de

20°C, tornando desnecessaria a conversao para temperatura de referéncia 20°C.
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Figura 53 - A) Corpos de prova para medigdo de resisténcia elétrica; B) Micro-ohmimetro com
Ponte Kelvin digital; C) Corpo de prova montado entre pontas de prova do micro-ohmimetro.

Fonte: Autor, 2025

Os valores de resisténcia de cada amostra foram das medias aritméticas das resisténcias
obtidas conforme a técnica de medicdo da resisténcia via corrente direta e via corrente reversa.
Esta técnica, além de confirmar a consisténcia das medi¢des de resisténcia de cada amostra (caso
houvesse divergéncia maior que 1pQ entre o valor da medicdo direta em relacdo ao de medicao
inversa), contribuiu para minimizar o erro de medicdo devido: i) aumento da acuracidade de
medicdo dada a baixissima resistividade obtida com os nanocompdsitos, ii) eliminar erros
sistematicos que possam surgir da instrumentacdo ou da configuragdo de prova, iii) cancelamento
da acéo de forga eletromotriz (fem) térmica e iv) compensagédo de variacdo devido resisténcia de
contato das pontas de prova. (ASTM, 2002).

A partir das medicdes de resisténcia elétrica foram calculadas a condutividade elétrica e

indice IACS de cada amostra, conforme equacGes 04 e 05.

4.3.2.8 - Condutividade Térmica

Para a determinacdo da difusividade térmica das amostras foi utilizado um difusivimetro
QuadruFlash 1200 da marca Protolab (Figura 54-A), do Laboratério de Medicdo de Propriedades
Termofisicas do Centro de Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear (LMPT/CDTN). Este
difusivimetro consiste em uma lampada de xendnio de 1200J responsavel pelo pulso de energia,
um conjunto de trés termopares, um forno a vacuo e uma unidade de aquisicdo e tratamento do

sinal elétrico.
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Os corpos de prova foram discos @12mm x 2,0mm espessura. (Figura 54-B). Foram
tomados cuidados para minimizar fontes de incertezas de medicéo relativas a amostra, tais como,
recobrir as amostras com grafita coloidal para aumentar sua absortividade e garantir a planicidade

e paralelismo das faces da amostra num nivel inferior a 0,1mm.

Figura 54 — A) Difusimetro QuadruFlash 1200; B) Corpos de prova pré-usinados e
osteriormente retificados e revestidos com grafita coloidal.

Fonte: Autor, 2025.
As espessuras das amostras variaram e foram medidas a temperatura ambiente, para

minimizar a incerteza associados com a expansao térmica da amostra, incluindo as incertezas do
instrumento de medicdo de temperatura (calibracdo, resolucéo, tempo de resposta, etc). (GROSSI
et al, 2007)

4.3.2.9 - Microdureza Vickers

Para caracterizacdo mecanica dos nanocompadsitos e liga de controle foram realizadas
medicdes de microdureza Vickers. O equipamento de medicédo utilizando foi um microdurémetro
Shimadzu HMV-2T do laboratério de metalografia do Centro Federal de Educacdo Tecnoldgica
de Minas Gerais (CEFET/MG). De cada sec¢ao amostrada (Topo, Meio e Base) foram feitas 3
microidentaces, perfazendo n=9 medic¢des por amostra. Os parametros foram carga da identacao
de 9,81N (0,1Kgf) e tempo de identacdo de 15 segundos. As medi¢des das diagonais das identacbes

foram manualmente obtidas com uso da objetiva de 40x.
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5 - RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados encontrados apds
execucdo do plano de caracterizacdo descrito no figura 33 dos hanocompositos obtidos por meio

dos procedimentos experimentais descritos no capitulo 4.

5.1- Microscopia 6tica (MO)

5.1.1 - Micrografias sem ataque

A preparagéo de micrografias sem ataque permitiu a caracterizagdo visual da distribuicéo
do grafeno, notadamente pela identificacdo de macro-inclusbes ndo-metalicas correspondentes a
aglomeracéo do nanoreforco, as quais se destacaram visualmente sobre o fundo claro da matriz de

aluminio a.

Apds a processo de fundicdo, também verificou-se a presenca de incrustacées escurecidas
nas faces dos lingotes, que sugeriam tratar-se de grafeno absorvido superficialmente. Foi
executada uma micrografia da superficie do lingote (Figura 55-A), na qual foi retirada a camada
superficial por lixamento e polimento, comprovando haver aderéncia sub-superficial entre estas

peliculas de grafeno e a matriz (Figura 55-B e C).

Figura 55 — A) Presenca na superficie do lingote de incrustacdes de grafeno ndo absorvido,

afeno aglomerado e absorvido superficialmente.
5 _ R 7

Fonte: Autor, 2025

Em micrografias feitas nas sec¢fes amostrais internas (base-meio-topo dos lingotes)
foram detectadas aglomeragdes de nanoplacas de grafeno. Esta detecgdo foi independente do teor

de grafeno adicionado (Figura 56).
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Figura 56 - Presenca na sec¢éo transversal do lingote de inclusdes de grafeno.
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A micrografia da liga-controle mostra auséncia de inclusdes de grafeno e contaminacgéo
por grafita do cadinho (figura 57-A). As micrografias dos nanocompositos (figuras 57-B-C-D)
revelam que parece haver coeréncia entre a quantidade das inclusdes de grafeno na matriz e o seu
teor de adicdo. Outros aspectos relevantes foram a tendéncia a aglomeracédo granulosa de grafeno,
notadamente para o teor de 2% GNP, e a presenca de nanoplacas de grafeno com cerca de 25um
de diametro, coerentemente com a indicacdo de tamanho maximo de nanoplaca informada pela
tabela 2 da folha técnica do grafeno HP10 (Anexo1l) utilizado na preparacdo dos hanocompositos.
A morfologia puntiforme finamente dispersa do grafeno € favordvel a ganhos de condutividades

elétrica e térmica.

5.1.2 — Micrografia com ataque

O ataque com reagente de Flick revelou escassos contornos dendriticos e mostrou a
morfologia tipica de ligas de aluminio comercialmente puras na condicéo brutas de fuséo, quando
submetidas a resfriamento de solidificacdo rapido, como foi no caso do processamento no CDTN.
No entretanto, um fato relevante foi a profusa dispersdo puntiforme, que provavelmente sdo de
nanografeno na matriz (Figura 57), o que foi corroborado pela deteccéo de carbono via MEV-EDS
(Figura 61) e nos Mapas de composicao elementar EDS (Figura 62).

Figura 57 - Micrografia da estrutura bruta de fusdo (nanocompdsito atacado com reagente de
Flick) mostrando aspecto das dispersao de grafeno em duas ampliacdes distintas
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Fonte: Autor, 2025

Na sequéncia abaixo temos um mapa micrografico de acordo com secc¢do do lingote,
sendo demonstrado o exemplo do nanocomposito 1% GNP. As micrografias confirmam a presenca
de inclusdes de grafeno sobre matriz Al-o. e contornos dendriticos. A presenca de microvazios de
contracdo nos contornos dendriticos foi mais frequente na se¢do de topo do lingote, coerente com

o fato de ser a ultima porcdo do lingote a se solidificar (Figura 58).



80

Figura 58 - Micrografias das se¢des do nanocomposito com 1,0% GNP. Para cada sec¢do, a
mesma regido amostral foi submetida aos aumentos indicados.
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5.2 — Microscopia Eletrénica

5.2.1 — Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Para obtencdo das imagens por Microscopia Eletronica de Varredura foram usadas as
mesmas amostras da se¢do do meio dos lingotes carcaterizadas por microscopia ética, tanto da

liga-controle 1350, assim como dos 4 nanocompdsitos aluminio-grafeno (Figura 59).

Figura 59 — Micrografias obtidas pelo microscopio eletronico de varredura (MEV)

e
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As micrografias MEV acima foram obtidas da liga-controle 1350 (A) e dos
nanocompositos com 0,5% GNP (B), 1,0% GNP (C), 1,5% (D) e 2% (E). N&o foram discernidos
com os aumentos aplicados (500x e 1200x) as inclusdes de grafeno na areas escaneadas, mas foi
percebida a ocorréncia de estruturas puntiformes brancas regularmente dispersas na matriz, que
seriam alvo de analise subsequente por EDS. Com amplia¢es de 1200x foi evidenciada a uma

extensa ocorréncia de microvazios de contracdo interdendritica.

5.2.2 - Espectrometria de Energia Dispersiva (EDS)

Os espectros da composicdo quimica de pontos das micrografia MEV selecionados sdo
apresentados abaixo na figura 60. Foi anexada a imagem MEV e a ponto de varredura amostrado
para gerar o espectro. Os pontos foram escolhidos e escaneados com objetivo principal de verificar
a absorcao de carbono na matriz do nanocompdsito. Como ja discorrido anteriormente, o fato do
carbono se enquadrar entre os elementos da tabela periodica considerados leves (entre hidrogénio
e fluor), sua deteccdo é passivel de variacdes significativas, devendo os teores apurados serem
tomados a luz da limitacdo do método, que apresentou variacdo de teor de carbono entre 4,0 e

8,2% em massa, portanto, muito acima do teor de adi¢ao das corridas de fabricacao.



Figura 60 - Espectrogramas de analise de composicao quimica da matriz:
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5.2.3 — Mapa de Composicdo Elementar - Espectroscopia Dispersiva de Raios X (EDS)

Tendo sido confirmada a presenca puntual de carbono na matriz de aluminio dos
nanocompositos por meio da espectroscopia EDS, recorreu-se a espectroscopia EDX para mapear
0 grau de dispersdo deste carbono, assim como de qualquer outro elemento quimico presente na
matriz na area de varredura. Na figura 61 os mapas de composi¢do elementar obtidos para o

aluminio e carbono séo apresentados, a direita da imagem MEV da qual foi originado.
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Figura 61 - Mapa de composicao elementar EDX para aluminio e carbono dos nanocompadsitos.
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Fonte: Autor, 2025.
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Foi relevante a capacidade do MEV/EDS para detectar e sinalizar aglomerados de grafeno

na matriz do nanocompdsito, como pode ser visto nos detalhes 1 e 2 assinalados sobre os mapa

de carbono e da imagem MEYV referente ao nanocomposito 0,5% GNP (Figura 61-A).

Visando uma andlise quantitativa do grau de dispersdo de carbono na matriz, 0s mapas

elementares de carbono obtidos pelo MEV/EDS foram submetidos a andlise do programa

QUANTIKOV versdo 24.15, que é um analisador de imagens digitais para caracterizagdo

microestrutural de cerdmicas e metais, por meio do qual foi feita a determinacdo da quantidade de

pontos espectrais de carbono registrados nas micrografias EDS dos nanocompasitos (Figura 62).

Figura 62 — Relatdrios do processamento digital dos mapas elementar de carbono MEV/EDS:
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Fonte: Autor,2025
Houve uma forte correlagio positiva (R?=0,9682) entre teor de grafeno adicionado e a

contagem dos pontos espectrais de carbono detectados pelo EDS (Figura 61), o que corrobora ter

havido uma adequada dispersédo do nanografeno na matriz de aluminio.
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Figura 63 - Correlacdo % grafeno adicionado x quantidade de pontos espectrais de carbono
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5.3 - Diafragéo de Raios X (DRX)

Os padrdes DRX obtidos para a liga-controle 1350 e para 0s hanocompositos aluminio-
GNP sdo mostrados agrupadamente na figura 64.

Figura 64 — Difratograma agrupado das anélises DRX dos nanocompasitos e liga-controle
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Fonte: Autor, 2025

Os resultados mostrados acima confirmam a presenca da fase Aluminio-a, cujos picos
caracteristicos 20 e plano cristalino a ~38,3° (111) , ~44,6° (200), ~65,1° (220) e ~78,2° (311)

foram confirmados na comparagdo com o banco de dados JCPDS #65-2869. Um agrupamento de
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picos de baixa intensidade em torno de 20 = 20°a 25° foram detectados, indicativo da discreta
deteccdo de inclusdo de nanoplacas de grafeno, como destacado na figura 65, igualmente reportado
por ZENGRONG, 2023.

Figura 65 — Identificacdo espectral DRX de grafeno e Al4Cs
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Fonte: Autor, 2025

Discretos picos de baixa intensidade, entre 108 e 124 u.a., detectados nos &ngulos 26 de
36,06°, para nanocompésito 0,5% GNP, e 36,08° para nanocomposito 1,0% GNP foram
identificados, os quais sdo coerentes com pico de alta intensidade cuja assinatura espectral 20 entre
35,6° e 36,2° foi registrada em analise DRX para carbeto de aluminio (Al4Cs) puro obtido por
fundicdo por inducdo, tal qual reportado por GESING, 1995, embora outros picos de alta
intensidade a 20 a 31,8°, 40,2°, 43,5°, 48,2°, 55,1° e 72,7° do trabalho de Gesing ndo tenham sido
confirmados nos difratogramas dos nanocompdsitos fabricados para este projeto. Em
nanocompositos AMC, o carbeto de aluminio é formado pela ligagdo idnica da borda das
nanoplacas de grafeno ao aluminio, cuja morfologia se assemelha l&minas ou bastoes,
normalmente discerniveis por MET. Quanto maior a espessura desta ligacdo grafeno-aluminio,
maior a perda de resisténcia mecanica do compdsito, uma vez que o carbeto de aluminio se
caracteriza por elevada dureza e comportamento fragil a fratura e, portanto, baixa resisténcia ao
impacto. Outros aspectos negativos da formacéo do carbeto de aluminio é a reducéo da resisténcia
a corrosdo do nanocompasito, pois 0 mesmo é solivel em agua, assim como que, por se tratar de

composto cerdmico, inerentemente tem  baixa condutividade térmica (107,8 W.m1.K%)
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(BEIHAI,2018), que é menos da metade da liga-controle. Contudo, € importante pontuar que a
presenca discreta deste carbeto € evidéncia da efetiva ligacdo grafeno-matriz, sendo adequado se
bastdes possuem poucos nandémetros de espessura. (GHADERI, 2024). Devido as condicGes
complexas que levam ao crescimento ou a supressdo da formacéo da fase carboneto de aluminio,
alguns autores nao relataram sua formacdo, concluindo que a auséncia e baixa densidade de
defeitos na lateral da nanoplaca de grafeno ou CNT utilizados, cujos planos grafiticos altamente
estaveis e livres de defeitos do grafeno, restringem a reagdo com o aluminio para formar carboneto
de aluminio (BARTOLUCCI,2011).

5.4 - Teor carbono absorvido na matriz - Fluorescéncia de Raios X (FRX)

Como previamente adiantado no item 4.2.2.1.f, foi aplicado um protocolo de ensaios para
que a deteccao de elementos leves, cujos numero atdmicos fossem menores que do Sodio, fossem
acumuladas e quantificadas como sendo exclusivamente ao carbono presente na matriz dos
nanocompositos. Todas as 12 amostras , dos 4 teores de grafeno e das 3 seccbes de lingote/teor,
apresentaram valor constante de 0,01% de carbono (Tabela 08) e, portanto, ndo mostraram
correlacdo com as adicBes de grafeno adicionado em cada nanocomposito, mostrando-se 0 uso
desta caracterizacdo imprecisa para detectar a quantidade adsorvida de carbono na matriz dos
nanocompositos nos teores estudados.

Tabela 08 — Teor de carbono EDX na matriz na se¢do média dos lingotes dos nhanocompositos

Al C Fe Si Cr Zn Ga Ni Na | Outros

AA1350-0,5GNP 92,046 0,010 0,209 0338 0030 0005 0027 0000 72163 0,172
AA1350-1,0GNP 97,051| 0,010 0,098 0000, 0013 0015 0006 0000 2743| 0,064
AA1350-1,5GNP 99,825 0,010 0,130/ 0,000, 0,020 0,000, 0007, 0005 0000 0,003
AA1350-2,0GNP 98,277| 0,010 0,102| 0,000, 0016/ 0000, 0006 0010, 1579 0,000

Fonte: Autor, 2025

5.4-  Condutividade Elétrica

Os resultados das medicOes de resisténcia elétrica das amostras da liga-controle 1350 e
dos nanocompésitos aluminio-GNP fabricados, bem como os valores calculados de resistividade
elétrica, condutividade elétrica e indice 1ACS séo apresentados na tabela 09 e sua correspondente
representacdo grafica na figura 66, mais adiante.
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Tabela 09 - Caracterizacdo das propriedades de condutividade elétrica da liga-controle e
dos nanocompositos Aluminio-GNP

Condutividade Elétrica
Grafeno 4 % IACS
[S.m™]
Amostra %

massa Media Desvio- cv Media

(n=3) padrdo [%] (n=3)

LIGA-CONTROLE 0,0 3,42E+07 2,71E+06 7,9% 59,0%
AA1350-0,5GNP 0,5 3,72E+07 8,04E+05 2,2% 62,1%
AA1350-1,0GNP 1,0 3,68E+07 4,25E+06 11,5% 63.9%
AA1350-1,5GNP 15 3,56E+07 2,21E+06 6.2% 64,2%
AA1350-2,0GNP 2,0 3,76E+07 1,27E+06 3,4% 64,3%
Cabo 1350 H19 - 3,48E+07 1,40E+05 0,4% 60,0%

Fonte: Autor,2025.

Figura 66 - Propriedades elétricas da liga-controle 1350 e dos nanocompdsitos Aluminio-GNP.
A) Resisténcia elétrica; B) Resistividade elétrica; C) Condutividade elétrica; D) %IACS
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Fonte: Autor,2025.

Comparativamente aos valores de normatizados para o liga de aliminio 1350 com

témpera “O” e aqueles alcancados pela liga-controle 1350 , todas as especificagdes de
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nanocompositos aluminio-GNP desenvolvidos experimentalmente neste projeto de pesquisa
apresentaram aumento de condutividade elétrica, inclusive se comparadas a a condutividade

medida para o cabo Al1350 H19 usado como materia-prima desta pesquisa.

Em relacdo a resistividade elétrica, todos os nanocompositos tiveram melhor desempenho
comparativamente ao valor de referencia para o aluminio 1350 EC (283x108Q.cm), com queda
entre 0,6% (AA1350-1,5GNP) e 6,1% (AA1350-2,0GNP). A liga-controle processada apresentou
maior resistividade em relagdo a referéncia padronizada (+3,6%), o que se explica pela sua
microestrutura bruta de fusdo, menos homogenea e contendo microvazios de contragdo de
solidificacéo, cuja presenca provoca aumento de resisténcia elétrica das amostras. Esta condicédo
de acabamento néo € usual para a liga 1350 na condicéo de referéncia, sendo normalmente trefilada
para témpera H19 (que elimina os microvazios de fundicdo) e recozida (que promove uma

estrutura mais homogénea e diminui as discordancia acumuladas durante a trefilacéo).

Consequentemente, a condutividade elétrica e o indice IACS foram melhorados para
todos 0s nanocompdsitos comparativamente aos valores de referencia para aluminio 1350 EC,
respectivamente, 3,53x10” S.m™ e 60,8% IACS. O nanocompésito com 2% GNP apresentou
aumento de condutividade de 6,5% com condutividade elétrica de 3,77x10” S.m™ e o indice IACS
melhorou 3,4 p.p. tendo atingido 64,3%. A liga-controle processada apresentou piora de
condutividade e 1ACS com, respectivamente, 3,42x10” S.m™ e 59% IACS, pelos motivos de

microestrutura e acabamento ja discorridos anteriormente.

Foi relatado por AZIZ1,2022, que nanocomposito Aluminio 1350 com 0,5% GNP em
massa, cuja fabricacdo envolveu dispersdo por ultrasonicacdo do grafeno, seguido de sua mistura
com po de aluminio 95% em moinho de bolas sob atmosfera de argénio, tendo esta mistura sido
fundida junto com lingotes de liga 1350 em forno de inducdo sob atmosfera de argénio com
agitacdo combinada eletromagnética-mecanica e sido acabado por extrusdo a quente e
recozimento, apresentou condutividade elétrica de 3,83x10’ S.m, a0 passo que 0 nanocomposito
Aluminio 1350-0,5%GNP deste projeto de pesquisa, com rota de fabricacdo simplificada,
apresentou uma condutividade de 3,72x10” S.m™, somente 3,0% menor, ratificando o potencial

desta rota de fabricagdo, em si muito menos complexa que a adotada por AZIZ1,2022.

5.6- Condutividade Térmica

Os resultados das medicoes de difusividade térmica das amostras da liga-controle 1350 e
dos nanocompositos aluminio-GNP fabricados, bem como os valores calculados de condutividade

térmica sdo apresentados na tabela 10 e sua representacdo grafica estd na figura 67, mais adiante.



91

Tabela 10 - Caracterizacdo das propriedades de condutividade térmica da liga-controle e

dos nanocompositos Aluminio-GNP

Densidade Difusividade Térmica
% [ Kg'm"?’ ] [ mz_s'l ] Condutividade
Amostra Grafeno Todn o Térmica
massa | Medida eorlcta Média esv~|o CV | [W.m™°C?]
(Teoria | A% . padrdo
(em ar) . (n=5) (%)
Mistura)
Liga-controle 1350 0,0 2627,1 2705  {-29% | 9,39E-05 | 4,44E-06 | 4,7% 2,220E+02
AA1350-05GNP 05 26415 2702 |-22% | 9,76E-05 | 9,06E-06 | 9,3% 2,320E+02
AA1350-1,0GNP 10 2660,5 2700 {-15% | 123E-04 | 877E-06 | 7,1% 2,945E+02
AA1350-1,5GNP 15 26348 2697 |-23% | 898E-05 | 6,46E-06 | 7,2% 2,129E+02
AA1350-2,0GNP 20 26549 2695 |-15% | 1,19E-04 | 957E-06 | 8,0% 2,843E+02

Fonte: Autor, 2025

Figura 67 - Propriedades térmicas da liga-controle 1350 e dos hanocompositos Aluminio-GNP.
A) Difusividade térmica; B) Condutividade térmica
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Fonte: Autor, 2025.

Os nanocompositos com 0,5%, 1,0% e 2,0% de GNP, em massa, superaram a

condutividade térmica da liga-controle 1350 (234,2 Wm™K) em respectivamente, 5,4%, 25,8%

e 21,40%. Fato relevante, em relacdo ao aluminio 6N (237 Wm™K™), os nanocompdsitos com

1,0% e 2,0% de GNP, obtiveram ganhos de respectivamente, 19,8% e 24,0%. Em termos de indice

IACS para condutividade térmica, os hanocompositos com 1,0% GNP e 2,0%GNP atingitram ,

respectivamente, 73,8% e 71,30% do valor do cobre eletrolitico (398 WmK™), corroborando os

resultados de condutividade elétrica ja discutidos.
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No entretanto, houve menor condutividade térmica em relacdo a liga-controle para o
nanocomposito com 1,5% GNP. Com base nos dados experimentais desta pesquisa pode-se
cogitar que talvez: (i) tenha havido provavelmente uma correlagdo da porosidade por vazios de
contracdo na fundicdo destas amostras afetando a condutividade (Figura 68), exceto para 1,5%
GNP, onde a densidade aparente reduziu interferindo diretamente na condutividade térmica (ver
Figura 67); (ii) ao ainda seu menor teor de carbono no EDX possa ter sido possivelmente afeta
pela porosidade durante a leitura, (iii) e ainda ao atribuirmos um valor fixo de capacidade de calor
especifico de 900 J.Kg*.°C?, o qual é padrdo para Al 1350, neste dado tenha comprometido o

calculo da condutividade térmica. .

Figura 68 - Correlacéo densidade medida em ar e condutividade térmica
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Fonte: Autor, 2025
5.7- Microdureza Vickers
Os resultados dos ensaios de microdureza Vickers (HV) da liga-controle 1350 e dos 4

nanocompositos fabricados.sdo apresentados na tabela 11.

Tabela 11 - Microdureza Vickers da liga-controle e dos nanocompdsitos Aluminio-GNP

Grafeno Microdureza (HVO0,1)
Amostra % HV media Desvio cv
massa (n=9) padréo %
Liga-controle 1350 - 27,6 0,90 3.3%
AA1350-0,5GNP 05 26,6 0,70 2.6%
AA1350-1,0GNP 1,0 26,3 0,74 2.8%
AA1350-1,5GNP 15 29,7 0,44 15%
AA1350-2,0GNP 2,0 29,0 043 15%

Fonte: Autor, 2025
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Os valores de microdureza obtidos para a liga-controle e os 4 nanocompositos foram
plotados na figura 69.

Figura 69 — Microdureza Vickers média. A) por % GNP; B) por secc¢do do lingote

Nanocompésito Al 1350 - GNP Nanocomposito Al 1350 - GNP
Microdureza Vickers Microdureza Vickers

0,0 0.5 1.0 1.5 2,0 Base Meio Topo
% GNP Seccdo do lingote
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Fonte: Autor,2025.

Teoricamente, esperava-se que 0S nhanocompositos aluminio-grafeno apresentasse
aumento da microdureza Vickers proporcionalmente ao aumento do teor adicionado de
nanoreforco, uma vez que o grafeno teria funcdo de prover ganhos de propriedades mecanicas.
Contudo, este pressuposto tedrico foi somente parcialmente confirmado, pois a microdureza
alcancada pela liga-controle 1350 foi superior a dos nanocompdsitos com teores de 0,5% e 1,0%
de GNP, mas por outro lado para hanocompositos com 1,5% e 2,0% de GNP houve aumento da
microdureza em relacdo a liga-controle. Avaliando-se as pesquisas similares encontramos
resultados similares. PEREZ (2014) relatou reducdo da microdureza em nanocomposito
sinterizados de Al puro com adicdo de 0,25% GNP em relacdo a liga-controle, com
respectivamente, 45HV e 70HV. TABANDEH (2015) obteve microdurezas de 98HV e 97HV para
nanocompositos Al puro-GNP com, respectivamente, 0,1% e 1,0% de nanoreforco, ao passo que
a liga-controle registrou 111HV. Relevante foi o estudo reportado por KUMAR (2021), que para
nanocomposito AA6061 com nanoreforgos de 0,25-0,50-0,75-1,0% GNP, obtidos por fundicéo,
informou que todos nanocompdsitos tiveram menor microdureza (até 10% menor) que da liga-
matriz AA6061, com agravante de ter havido uma reducdo linear da microdureza a medida que
se aumentava a adicdo de GNP. Por outro lado, diversos pesquisadores reportaram continuo
incremento de dureza dos nanocompositos em relacdo a dureza da liga-matriz. RASHAD (2014),
em nanocompositos Al puro com 0,3% GNP obtidos por sinteriza¢do, que reportou aumento de
76HV para 85HV, destacando que se obteve uma alta densidade final do sinterizado. LI1U (2016)
para nanocompositos Al puro com 0,07-0,10-0,15 % GNS sinterizados, reportou aumentos
progressivos de dureza Vickers (usou carga de identacdo de 1,0Kg) a medida que aumentava a
adicdo de GNS. KHAN 2017, para nanocompositos Al puro com 1,0-3,0-5,0% GNP, obtidos por

sinterizacdo, relatou valores de dureza Vickers (adotou carga de identacdo de 5Kg)
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progressivamente maiores em relacdo a liga-controle. Também foram reportados estudos com
aumento inicial seguido de queda na dureza. (GHAZALY, 2013) (ALAM,2016). Emsuma, a
literatura acima consultada mostra tendéncias tanto de aumento quanto de diminuigédo de dureza
Vickers dos nanocompdsitos Aluminio-GNP em relacdo suas ligas-matrizes. Nos casos de
diminuicdo, percebeu-se a influéncia da variacdo de densidade dos nanocompdsitos, a qual é
inerentes aos processos de fabricacdo por fundicdo (pela presenca de microvazios de contracéo
interdendritica) e sinterizacdo (pela variacdo de densificacdo das particulas metélicas), sem
posterior tratamento termo-mecanico, ao passo que, nos casos que houve aumento progressivo da
dureza com aumento do teor de adicéo de grafeno, percebeu-se uma tendéncia pelos pesquisadores
pelo uso de carga de identacdo Vickers maiores (entre 1,0 até 5,0Kgf), ao invés de cargas préprias
de ensaios de microdureza. Contudos, ha unanimidade dos pesquisadores de que quanto menos

disperso o grafeno na matriz, maiores as varia¢fes de microdureza dos nhanocompositos.

Da andlise da figura 69-B infere-se que as maiores durezas nas se¢des de base e de topo
do lingote é funcdo do maior taxa de resfriamento e consequente formagdo de textura dendritica
colunar, que resultou em grdos mais finos e distribuicdo mais uniforme da fase (3, mais dura, nos
contornos dendriticos, enquanto que a sec¢do média, por ser a ultima a resfriar, tende a formar
textura dendritica equiaxial, com maior extensdo de areas de matriz Al-o,, menos dura, além de

maior propensdo de apresentar microvazios de contracdo de resfriamento.



95

6 CONCLUSAO

Neste projeto buscou-se desenvolver nanocompositos aluminio 1350 reforcado com
nanoplacas de grafeno de poucas camadas (GNP) com 0,5%, 1,0%, 1,5% e 2,0%, em massa,
fabricados por fundi¢do. Com base nos resultados obtidos, conclui-se que foi alcangcado este
objetivo. Os resultados alcancados pelos materiais experimentais os habilitam como potenciais
sucedaneos ao cobre, porém menos densos e menos sujeitos a corrosao. Este projeto contribui
para aprimorar o entendimento destas propriedades dos nanocompdsito de aluminio com
grafeno, confirmando-o como material de engenharia potencial para aplicacdo como condutores
elétricos, enrolamentos e armaduras dos motores elétricos e componentes trocadores de calor,

dentre outras aplicagdes tecnoldgicas. Sustentam estas conclusdes os fatos abaixo:

1) A partir das analises microestrutural, realizada por meio da microscopia éptica (MO) e
eletrbnica por varredura associado a espectroscopia de energia dispersiva (MEV/EDS)
pode-se verificar, por comparagéo, que nos nanocompasitos obtidos em relacdo ao aluminio
1350 (matriz como recebido), houve correlacdo positiva entre quantidade de grafeno
adicionado na fabricacdo e o grau de dispersdo de carbono nos mapas de composi¢do EDX
dos nanocompdsitos, sendo que, & medida que aumentou-se o percentual em massa de
grafeno, houve aumento da dispersdo de carbono na matriz, o que confirma que o grafeno
foi absorvido na matriz dos nanocompasitos durante o processo de fundi¢do, embora com
presenca de sitios de aglomeracdo de grafeno, como revelados por MO e EDX. As
caracterizagdes das microestruturas dos nanocompositos por MO e MEV-EDS indicaram a
discreta presenca de estruturas peritéticas que se referem as microestruturas que podem ser
obtidas durante a solidificacdo de ligas metalicas. Essas estruturas sdo formadas a partir da
reacdao do aluminio fundido (fase liquida) e grafeno (fase sélida), resultando em uma nova
fase solida, o carbeto de aluminio (Al4C3), além de inclusdes de grafeno dispersas. As
microestruturas dos nanocompdsitos foram formados de aluminio alfa (Al-o) com
caracteristicas dendriticas (brutas de fusdo) resultante do gradiente térmico e a velocidade
de solidificacdo, com inclusdes de grafeno na matriz, o que sinaliza a necessidade de
ulteriores aperfeicoamentos nos procedimentos de obtencao proposto. A técnica MEV-EDS,
por meio da preparacdo dos mapa de composicéo elementar dos nanocompositos, mostrou-
se muito eficaz para avaliar a dispersdo de carbono do grafeno na matriz. A difracdo de
Raios X (DRX) confirmam a presenga majoritaria da fase aluminio-a, em todos o0s
nanocompositos e no Al 1350 com picos caracteristicos em 38,3°, 44,6°, 65,1° 78,2°
(JCPDS #65-2869). Além disto, apesar da baixa intensidade, nos nanocompositos foram
observados picos de intensidade discretos em 26 da ordem de 36° possivelmente associado
ao carbeto de aluminio (Al4Cs) formado na interface da matriz com as GNP. Também uma
banda discreta de picos de baixa intensidade em torno de 26=20° foi detectado, o que

possivelmente esta associado a presenca de incluséo de grafeno;
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2) A partir da avaliacdo da condutividade elétrica dos nanocompositos obtidos por meio da
medicdo da resisténcia elétrica com micro ohmimetro ponte de Kelvin e calculo da
condutividade elétrica em comparagdo com o indice IACS, confirma-se que houve um
aumento de condutividade elétrica nos nanocompositos desenvolvidos. O nanocomposito
com 2% de GNP, apresentou um indice IACS de 64,31%, praticamente igualando a
performance de um condutor de aluminio puro 6N que possui uma condutividade elétrica
de 64,94% da IACS;

3) A avaliacdo das propriedades térmicas dos nanocompdsitos obtidos, conduzidas por meio
de ensaios de difusividade térmica pelo método do Flash Laser, mostra que nanocompdsitos
com 1,0%GNP e 2,0%GNP apresentaram condutividade térmica que superaram o valor de
referéncia da liga-controle 1350, em respectivamente, 25,8% e 21,4%, e do aluminio puro
6N em respectivamente, 19,8% e 24,0%, e atingiram indice IACS de 73,8% e 71,3%,
respectivamente. Porém demais composi¢des dos nanocompadsitos apresentaram resultados
discrepantes de condutividade térmica, notadamente do nanocompdsito com 1,5% GNP,
cuja performance ficou aquém da liga-controle, o que pode-se atribuir a incerteza na
obtencdo da densidade da amostra, a0 menor concentracdo de carbono EDS na matriz e a

estimacdo da capacidade de calor especifico dos nanocompésitos;

4) A avaliacdo dos nanocompositos de matriz aluminio-grafeno por meio de microdureza
Vickers (HV) mostra uma inconsisténcia dos resultados de caracterizacdo mecanica
esperado para 0s nanocompdsitos. Estas inconsisténcias podem ser atribuida a variacdo
morfologica das amostras, notadamente pela presenca de microvazios de contra¢do préprios
de estruturas brutas de fusdo, embora a literatura consultada mostra que os inUmeros
pesquisadores dedicados ao mesmo tema divergem entre si acerca do pressuposto teoérico
de que sempre havera aumento de mirodureza Vickers com aumento do teor de nanoreforco

de grafeno adicionado.

Concluindo, os resultados experimentais alcancados pelos nanocompositos sinalizam
para viabilidade tecnoldgica para a adicdo do nanoreforco de grafeno de poucas camadas para
melhoria das propriedades de condutividade térmica e elétrica em compositos de matriz de
aluminio, por meio da técnica de fundigdo a indugdo com combinacdo de agitacdo eletromagnética
e mecanica, associada a atmosfera de argénio, principalmente por, termodinamicamente, nao ter
sido favoravel a formacdo do AlsCs. Além disso, o aluminio por ser conhecido por sua baixa
densidade e alta resisténcia a corrosdo, tornando-o uma escolha mais economica e ambientalmente
correta para diversas aplicacdes elétricas, em especial pela sua maior eficiéncia energética, miti-

gando desperdicios e impactos ambientais.



97

7 SUGESTOES PARA PROJETOS FUTUROS

Relaciono abaixo linhas de pesquisa sugeridas para eventual aprofundamento do presente

projeto de pesquisa:

e Incrementar os processos de laminacdo e recozimento do lingote fundido para eliminar os

microvazios de contracdo ou descontinuidades.

e Aprofundar a caraterizagdo mecanica por incremento de teste de resisténcia a tracéo e

substituir ensaio de microdureza Vickers por dureza Vickers;

e Realizacdo de ensaios mecanicos de resisténcia ao impacto e microscopia eletronica de
transmissdo (TEM) e/ou MEV-EBSD (microscopia eletronica de varredura equipado com
difracdo de elétrons retro-espalhados) para caracterizacdo adicional da formacdo do

microconstituinte carbeto de aluminio (Al4Cs);

e Estudar o efeito de adi¢do de nanoparticulas de triéxido de cério (Ce203) na molhabilidade

do grafeno no banho de aluminio fundido;

e Estudo de funcionalizacdo do nanografeno por elementos quimicos Cu e Ni visando a
melhoria da sua molhabilidade em processos de fundicao;

e Melhorar a aquisicdo de dados sobre a densidade dos nanocompdsitos para considerar o

efeito da porosidade real (Método de Arquimedes) no célculo da condutividade térmica.
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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:

Intensdade (und. ard.)
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Num de camadas

(o)

Figura 1 ~ () Espectro Raman predominante ras ireas anaiisadas fora wsado para 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 esquarda & uma magem Gptica ca amosiea depositada em substrato de slico e, a dnsita 2 imagem de Hiperespeciro
ssleconando a intensidade da banda 20 (=2650 an’) na regdo defimitada em vermeho n2 imagem dplics a esquerda. Figuras
pelo grupe FABNSUFMG.
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Figura 2 - Variagio no espedro de matenias carbonosos devido A resenca de (a) defetos portuas {000, (b} defetos de borda
(1D). {c} Caminho de amodfizacio. (d) Resultado estatistico obtidos pelo tratamento via software pelo grupo FabiNS-UFNG.
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Gedfico 1 - Sobreposicio do acumulaive de granulometia por CILAS

—
Caracterizticas do HP10 Powder Anglise Granulomérica por CILAS
Tabela 1 - Proprisdade fce-quimicas do WP Powder oblidos sraves
das Ecnicas de caraciezado apreseniadas acma. 1ol
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Figura 3 « Imagens ata resolucdo cblidas pela técnica de MEV-FEG representsivas das patiodss do HP10 Powder, meddas

resfizadas no INPE SP.
\ 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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