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Resumo

Nesse estudo foi fabricada uma matriz hipoeutética de Al-2%Ni e adicionado nela a
concentracdo 1,0 % de nanotubos de carbono de paredes mdltiplas (NTCPM). A
fabricacdo do material estudado aconteceu por fundicéo e resfriamento unidirecional
brusco originando gréos predominantemente colunares. Os ensaios mecanicos
mostram que concentracdes maiores de nanotubo na matriz provocam acréscimo na
propriedade mecénica e que em areas mais distante da base extratora de calor a
microdureza aumenta. As curvas de tensdo-deformacdo, para 0s materiais
estudados, evidenciaram que o acréscimo de 1% NTC na liga de Al-2%Ni teve como
resultado, uma alta deformacéo plastica. No entanto, o endurecimento do material
ndo afetou o aumento da resisténcia a tragao.
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MACROSTRUCTURAL AND MECHANICAL ANALYSIS OF A HYPOEUTECTOID
ALLOY AL-2%Ni WITH THE ADDITION OF 1% OF CARBON NANOTUBES

Abstract

In this article it was manufactured a hypoeutectoid matrix of Al-2%Ni and added on it
the concentration 1.0% of multiple-walled carbon nanotubes (MWCNT). The
manufacturing of the studied material was done by casting and sudden unidirectional
cooling originating predominantly columnar grains. Mechanical tests show that higher
nanotube concentrations in the matrix causes increase in mechanical properties and
that, in more distant areas of the health extraction base, the microhardness
increases. The stress-strain curves in the materials studied show that the addition of
1% CNT in a Al-2%Ni alloy had as a result a high plastic deformation. However, the
hardening of the material did not affect the increase in tensile strength.

Keywords: Mechanical properties; Multi Wall Carbon Nanotubes; Casting,
Unidirectional solidification.
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1 INTRODUCAO

A nanotecnologia vem despertando muito interesse nas comunidades cientificas, e
principalmente ao longo das Ultimas décadas, muitos esforcos foram feitos no
sentido de atingir o tdo desejado controle em nivel atbmico e molecular sobre os
processos industriais. Com o surgimento dos materiais hanométricos, e em funcéo
deles, novas técnicas de caracterizacdo foram projetadas e implementadas. Sao
nanoestruturas com propriedades mecéanicas e eletrénicas notaveis, identificadas
pela primeira vez em 1991 por lijima.[1][2]

Os nanotubos de carbono s&o sistemas modelo para a nanociéncia e a
nanotecnologia. Essas novas estruturas de carbono sdo bastante versateis para se
integrarem a diferentes areas do conhecimento e sdo capazes de promover uma
inter/multidisciplinaridade muito forte. Hoje, as pesquisas em nanotubos de carbono
cruzam as fronteiras da fisica, da quimica, das ciéncias dos materiais, da biologia e
desenvolvem-se rapidamente no campo da farmacologia.[3]

A necessidade de controlar as morfologias apropriadas para sua utilizacdo faz da
pesquisa nesta area do conhecimento, um trabalho de caracteristica eminentemente
multidisciplinar, envolvendo fatores que definem o sucesso de suas aplicagdes, tais
como rota de sintese, processamento em formas variadas e qualidade dos NTC. [4]
O objetivo deste estudo, motivado pelas varias aplicacdes e resultados relevantes
da insercdo dos nanotubos de carbonos em outros materiais, € verificar as
propriedades adquiridas com a introdu¢do de nanotubos na matriz hipoeutética de
Al-2%Ni.

2 MATERIAIS E METODOS

Foi projetado um dispositivo de solidificacdo unidirecional com intuito de apos a
solidificacdo os gréos apresentem direcdes orientadas. O sistema de aquecimento
do dispositivo é compostos por quatro resisténcia de 400 W a 220 V. A etapa de
aguecimento exige aproximadamente 1 (uma) hora para se atingir a temperatura de
700°C. Desta forma, o dispositivo atinge uma temperatura interna em sua camara, o
suficiente para manter no estado liquido as ligas metalicas que se situam dentro da
lingoteira de fusdo. O Reservatoério possui capacidade 100 | de 4gua que provoca a
solidificacdo forcada do material. O mesmo € suspenso por um suporte feito de
barras de ferro com uma altura de 1,80 m. A &gua circula até a interface
metal/molde pela acdo da gravidade, através da mangueira de ligacdo do
reservatorio ao dispositivo. Depois do contato, a principio em forma de vapor e
depois liquido, segue para outra regido onde sera descartada para o ambiente. A
vazao maxima do sistema de resfriamento é em média de 14 |/min, estando o
reservatério completamente preenchido pela agua, mas é possivel variar a
velocidade do liquido, por isso o sistema pode ter taxa de resfriamento controlado. A
Figura 1 mostra o desenho em trés dimensdes do forno, podendo-se visualizar as
resisténcias, o sistema de refrigeracdo com as tubulacdes de entrada (superior) e
saida (inferior) de agua e a tampa bipartida, responsavel pela isolacdo térmica
superior e passagem dos termopares para medicdo de temperatura da liga ja
fundida. As variaveis do dispositivo, principalmente pressao e vazao do liquido de
arrefecimento estdo descritas na Tabela 1, pois elas influenciam diretamente na
qualidade da propriedade mecéanica dos materiais solidificados.
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Figura 1. Termopares acoplados na material solidificado para retirada de dados térmicos.

Tabela 1. Variaveis do sistema de solidificag&o unidirecional

VARIAVEIS VALORES
Vazaode H,O 14 1|/min
Vazido de Argbnio 6 1/min
Pressao na base da lingoteira 17,658 kPa
Poténcia Total do sistema de aguecimento 1600 W
Tensdo 220V

Os nanotubos de paredes mudltiplas utilizados neste trabalho foram produzidos por
uma técnica de deposi¢cado quimica, 0S quais possuem uma pureza maior que 93%,
uma estrutura de carbono menor que 2%, diametro interno entre 0,8 mm e 25 mm
com comprimentos variados de 5 um e 30 um e para a catalizacao foi utilizado Al20s
— CO - Fe. A liga metélica utilizada que serviu de matriz para os NTC foi Al-2%Ni.
Os Lingotes de matriz Al-2%Ni com furos ndo passantes que continham NTC foram
levados dentro de um cadinho revestido com alumina a um forno mufla a uma
temperatura de 750 °C até sua completa fusdo. A alumina foi usada como
revestimento para proteger o material, da possivel entrada de contaminantes na
matriz. A homogeneizag¢ao do material foi feita por uma haste oca de cobre revestida
de alumina, para ndo existir o contado entre o cobre e aluminio. Por essa haste
passava argonio objetivando facilitar a mistura e evitar defeitos no material,
causados por gases da atmosfera. O processo aconteceu com uma vazao de 14
I/min de argbnio. Todo o processo era feito em menos de 10 segundos, com intuito
de ndo deixar o nanotubo perder massa. Rapidamente o cadinho voltava ao forno e
depois da segunda agitacdo a massa de aluminio liquido com niquel mais nanotubo
de carbono era direcionada até a lingoteira, que se encontrava dentro do dispositivo
de solidificacdo. Posteriormente a todo esse processo, a camara de aguecimento do
dispositivo era fechada, em seguida o sistema de refrigeracdo era acionado pela
valvula de controle de fluxo de agua e acontecia a solidificacdo unidirecional. A
temperatura de acionamento do sistema hidraulico era de aproximadamente 700 °C.
As superficies dos materiais processados foram polidas e secadas para que a agua
do processo de polimento n&o interferisse na qualidade do reagente e
comprometesse 0 ataque quimico. As pecas foram atacadas quimicamente, por
passagem do reagente na superficie do material com uma solugédo aquosa de 5 ml
HF, 30 ml HNOs, 60 ml HCI e 5 ml H20 (Poulton) até a completa revelacdo da
macroestrutura. O ataque quimico foi executado por um tempo de aproximadamente
dez segundos, e quando revelada a estrutura de solidificacdo, a peca foi lavada na



agua corrente e submetida novamente ao processo de secagem. Com o objetivo de
caracterizar mecanicamente os materiais, fabricados nesse trabalho, em especifico o
limite de resisténcia a tracdo, foram fabricados seis pequenos corpos de prova
sendo trés de Al-2%Ni e trés Al-2%Ni 1% NTC. Os lingotes foram seccionados
longitudinalmente e fabricados os corpos de prova tomando a forma geométrica do
modelo da Figura 2. Foi usada para o ensaio mecanico de tragdo uma maquina
universal marca modelo WDW-10EIlIl 1000 kgf, a velocidade de ensaio foi 0,2 mm/s,
os dados captados por um software e os resultados revelados para a confec¢ao dos
gréficos e analise das propriedades.
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Figura 2. Dimens8es e geometria dos corpos de prova usados no ensaio de tragdo

Para realizar as medidas de microdureza foi utilizado um microdurémetro marca
Digital Metallic Vickers Hardness TH-710. A carga de ensaio selecionada, 10 N, foi
aplicada sobre a area de medicao pelo tempo de 10 segundos. Foram realizadas no
minimo de cinco endentacfes para regioes diferentes em relacdo a base do lingote.
O ensaio foi realizado no proprio lingote. As regides estavam cerca de 5, 25, 35 e 45
mm da interface molde/lingote de extracdo de calor. Foi utilizado um microscoépio
eletrbnico de varredura (VEGA3, TESCAN) para verificar a microestrutura dos
materiais estudados. As andlises foram executadas na posicdo P5 do
nanocompoésito Al-2%Ni 1% NTC.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 3 mostra as macrografias dos materiais estudados, apés ataque quimico
realizado, onde se pode visualizar a unidirecionalidade do fluxo de calor em relacéo
a base do molde. A morfologia das macroestruturas observada para as ligas
utilizadas neste trabalho foi predominantemente colunar e vertical, comprovando
assim a direcionalidade e eficiéncia em que o processo de solidificacdo unidirecional
aconteceu, os graos tem a direcdo do fluxo transiente de calor. A liga Al-2%Ni
apresenta grande contraste quando comparada sua macroestrutura ao
nanocomposito Al-2%Ni 1% NTC, uma vez que este Ultimo apresenta grédos mais
refinados. Quanto maior a concentracdo de NTC nos materiais mais refinados sao
0S gréaos.
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Figura 3. Imagem da macroestrutura revelada apés ataque quimico dos materiais de estudo, que
revela a unidirecionalidade dos gréos influencia da solidificag&o.

Para o caso de ligas hipoeutéticas AINi existem as particulas duras de
AlsNi(nanofibras) (Figura 4) nos contornos dendriticos que podem atuar como refor¢o
e aumentar significativamente a resisténcia mecanica. Esse fato pode ser utilizado
para projetar componentes mecanicos a base de ligas AINi com propriedades
mecanicas otimizadas, na busca de um compromisso entre microestrutura e
propriedades mecanica. Juntamente com os nanotubos as particulas duras AlsNi,
que sao estaveis em temperaturas abaixo de 500°C, proporcionam um refor¢o para
a matriz dendritica, conferindo consequentemente uma maior resisténcia mecanica
ao material.
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Figura 4. Liga hipoeutéticas AINi com particulas duras de AI3Ni.

A Figura 5 exibe claramente os nanotubos embebidos na matriz do nanocompdsito
Al-2%Ni 1% NTC. Eles estédo arranjados de forma aleatoria. Na seta 1 € possivel
observar uma estrutura em forma de circunferéncia onde as extremidades estéo
mais proxima, em contrapartida a seta 2 mostra 0 nanomaterial em forma de uma
reta, ja a seta 3 indica uma geometria de um arranjo diferente, ou seja, em forma de
arco. A imagem € de uma amostra coletada da posicédo P5 do lingote, local de maior
concentracéo de NTCs.
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Figura 5. Liga hipoeutéticas AINi com particulas duras de Al3Ni.

Os gréficos da Figura 6 (a) e (b) mostram as curvas de tensédo deformacéo para os
materiais estudados. O grafico da Figura 6 (a) € o comportamento mecanico da
matriz sem a adicdo de NTC, onde nota-se que a liga Al-2%Ni possui grande
deformacéo e uma resisténcia a tracdo consideravel. O grafico da Figura 6 (b) é a
matriz com a adicdo do NTC. Podemos observar que a adicdo de 1% de NTC na
matriz aumentou quase 60% de sua resisténcia em comparacédo a liga sem o NTC e
sua deformacao diminuiu. Logo, com os resultados obtidos, as amostras do gréafico
da figura 6 (a) apresentaram uma média de tensdo maxima de 72,45 MPa enquanto
que, a adicdo dos nanotubos mostra um aumento da resisténcia maxima de 110,76
MPa.
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Figura 6 (a) e (b). Comportamento da Resisténcia Mecéanica das ligas, respectivamente sem e com
acréscimo de NTC.

Esse comportamento dos nanotubos é bastante interessante, pois possibilita criar
projetos de ligas de aluminio com injecdo de nanotubos por fusédo e solidificacéo
com superficies mais resistentes se for injetado um percentual maior de nanotubos,
sua microdureza aumenta proporcionalmente a sua resisténcia, assim é possivel
produzir pegcas que podem estar sujeita a elevados esforgcos mecénicos como da
indUstria aeronautica, militar, maquinas e equipamentos [4]. Isso acontece porque 0s
nanotubos de carbono possuem alta resisténcia mecéanica [5] e divide a carga
aplicada com a matriz proporcionando um material mais resistente. Os resultados
gue norteiam esse trabalho estdo de acordo com os resultados ja encontrados na



literatura, uma vez que os nanotubos melhoram a propriedade mecanica da matriz.
[6]1[7] [8].

Na Figura 7, o grafico do ensaio de microdureza mostra que a adicdo de NTC eleva
a dureza da matriz e que em posicdes superiores essa propriedade aumenta seu
valor. Isso ocorre porque durante o processo de fundicdo os nanotubos
possivelmente foram arrastados para essas posi¢cdes por conveccao, fendbmeno que
ocorre durante a solidificacdo unidirecional ou por diferenca de densidade, uma vez
gue os nanotubos de carbono possuem densidade muito baixa.
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Figura 7. Microdurezas ao longo dos lingotes evidenciando aumento da resisténcia para posicées
superiores.

4 CONCLUSAO

As macroestruturas de solidificacdo dos materiais estudados apresentaram graos
predominantemente colunares, onde notam-se estruturas mais refinadas quando ha
a insercao de nanotubos na matriz. Feita a Microscopia Eletrénica de Varredura as
andlises mostraram um arranjo aleatorio dos NTC imersos na matriz. A resisténcia a
tracdo € influenciada pela adicdo de nanonotubo, uma vez que é observado um
aumento dessa propriedade no material. Percebe-se, no material que foi inserido
nanotubo, que a microdureza aumenta em pontos mais distante do local da extracao
de calor. A matriz possui uma resisténcia a tracdo maxima de aproximadamente
72,45 MPa, enquanto que a adicdo de 1% de NTC eleva esse valor para
aproximadamente 110,76 MPa. Isso acontece porque os nanotubos de carbono, por
possuirem alta resisténcia mecanica, absorvem parte do esforgco mecanico aplicado
ao material.
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