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Resumo

Foi fabricada uma matriz hipoeutética de Al-2%Ni e adicionado nela concentracdes
de 0,5; 1,0; e 1,5 % de nanotubos de carbono de paredes multiplas (NTCPM). A
fabricacdo do material estudado aconteceu por fundicédo e resfriamento unidirecional
brusco originado graos predominantemente colunares. Os ensaios mecanicos
mostram que concentracdes maiores de nanotubo na matriz provocam acréscimo na
propriedade mecanica e que em areas mais distante da base extratora de calor a
microdureza aumenta. Na amostra que contém 1,5% de nanotubos o valor da
microdureza em areas da posicdo P1 distante 5 mm da interface metal/molde é
aproximadamente de 120 HV, ja em areas da posicdo P5 distante 45 mm, se
aproxima de 210 HV. A resisténcia a tragao é influenciada pela adicdo de NTC. A
matriz possui uma resisténcia a tracao de 64 Mpa, enquanto que a adi¢ao de 1,5%
de NTC eleva esse valor para 135 MPa.

Palavras-chave: Propriedade mecanica; Nanotubos de Carbono de Paredes
Multiplas; Fundigéo, Solidificagao unidirecional.

INFLUENCE OF CARBON NANOTUBES IN MECHANICAL PROPERTIES OF
ALLOY AL -2 WITH UNIDIRECTIONAL SOLIDIFICATION

Abstract

We made an Al-2%Ni hypoeutectic matrix with the addition of concentrations of 0.5,
1.0 and 1.5 % of multi-walled carbon nanotubes (MWCNT). The material under study
was manufactured by casting and abrupt unidirectional cooling, generating
predominantly columnar grains. The mechanical tests show that higher nanotube
content in the matrix leads to an increase in the mechanical property. The tests also
reveal an increase in the microhardness in the areas that are more distant from the
heat-extracting base. In the sample with 1.5% of nanotubes, the value of the
microhardness in areas of the position P1, 5 mm away from the metal/mold interface
is of approximately 120 HV. In areas of the position P5, 45 mm away, it is about 210
HV. The tensile strength is affected by the addition of CNT. The matrix has a tensile
strength of 64 Mpa, and the addition of 1.5% of CNT increases this value to135 MPa.
.Keywords: Mechanical property; Multi-walled Carbon Nanotubes; Casting,
Unidirectional solidification.
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1 INTRODUGAO

A investigacao de ligas de aluminio tem um alto grau de importancia, principalmente,
quando €& considerada a intensa procura pelas industrias automobilistica e
aeroespacial, por produtos baseados em materiais leves, principalmente ligas de alto
desempenho. Um dos aspectos que tornam as ligas de aluminio tdo atraentes como
materiais de construgdo mecanica € o fato de o aluminio possuir baixo peso
especifico e poder combinar-se com a maioria dos metais de engenharia, chamados
de elementos de liga. Com essas associagdes, € possivel obter caracteristicas
tecnolégicas ajustadas de acordo com a aplicagao do produto final. Um dos métodos
mais importante para dar forma aos metais € a conformacéo mecénica, no entanto a
técnica de fundicdo € um dos pedestais da industrializacdo de um pais; sem ela,
estabelecida em bases sdlidas e de acordo com os recursos regionais, nao podera
haver o desenvolvimento racional da producdo de utensilios, maquinas e
equipamentos. A técnica de solidificagao unidirecional permite obter macroestrutura
constituida por graos colunares alinhados numa Unica diregédo, Canté,(") Peres,? Sa
®), Silva,Rosa,® Rocha,®.

A nanotecnologia vem despertando muito interesse nas comunidades cientificas, e
principalmente ao longo das ultimas décadas muitos esforgcos foram feitos no sentido
de atingir o tdo desejado controle em nivel atbmico e molecular sobre os processos
industriais. Com o surgimento dos materiais nanométricos, e em fungao deles, novas
técnicas de caracterizagdo foram projetadas e implementadas Kuzmany,() Dos
Reis,®). Existem varias mecanismos de fabricagdo de nanotubos de carbono,
Aguilar,® Barreiro,('® Cheng,("" lijima,(?); Oberlin,('3), Schnitzler,(” e segundo
Herbst,(*> os nanotubos implicam em grande potencial de aplicagdes.

A necessidade de controlar as morfologias apropriadas para sua utilizagao fazem da
pesquisa nesta area do conhecimento um trabalho de caracteristica eminentemente
multidisciplinar, envolvendo fatores que definem o sucesso de suas aplicacdes, tais
como rota de sintese, processamento em formas variadas e qualidade dos NTC.
Desde sua descoberta, os nanotubos tem despertado grande interesse em
pesquisas, o que aumentou exponencialmente o numero de publicagdes cientificas
anuais. Atualmente, estudos sobre os nanotubos atravessam as fronteiras da Fisica,
da Quimica, da Ciéncia de Materiais com varias aplicace até mesmo da Biologia,
desenvolvendo-se em ampla diversidade de aplicagdes; para tanto, o conhecimento
da constituicdo dos nanotubos e o dominio dos processos de funcionalizagao faz-se
primordial, Loos,(®), Andrews,('”). O objetivo deste estudo, motivado pelas varias
aplicacbes e resultados relevantes da aplicacdo dos nanotubos de carbono em
outros materiais € de verificar a influencia de concentragdes varaidas destes
materiais nas propriedades mecanicas da matriz hipoeutéica Al-2%Ni solidificadas
unidirecionalmente

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Descrigao do dispositivo de solidificagao

Foi projetado um dispositivo de solidificagdo unidirecional com intuito de apds a
solidificacdo os graos apresentem diregdes orientadas. O sistema de aquecimento
do dispositivo e compostos por quatro resisténcia de 400 W a 220 V. A etapa de
aquecimento 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 situa dentro da



lingoteira de fusdo. O Reservatério possui capacidade 100 L de agua que provoca a
solidificacdo forgada 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 agdo da gravidade, através da
mangueira de ligagao do reservatorio ao dispositiv. Depois do contato, a principio em
forma de vapor e depois liquido, segue para outra regido onde sera descartada para
o ambiente. A vazdo maxima do sistema de resfriamento € em média de 14 |/min,
estando o reservatério completamente preenchido pela agua, mas € possivel variar
a velocidade do liquido, por isso o sistema pode ter taxa de resfriamento controlada.
A Figura 1 mostra o desenho em trés dimensdes do forno, podendo-se visualizar as
resisténcias, o sistema de refrigeracdo com as tubulagdes de entrada (superior) e
saida (inferior) de agua e a tampa bipartida, responsavel pela isolagdo térmica
superior e passagem dos termopares para medigdo de temperatura da liga ja
fundida. As variaveis do dispositivo, principalmente pressédo e vazao do liquido de
arrefecimento estdo descritas na Tabela 1, pois elas influenciam diretamente na
qualidade da propriedade mecanica dos materiais solidificados.

Tabela 1. Variaveis do sistema de solidificagao unidirecional

Vazao de H20 14 I/min
Vazao de Argbnio 6 I/min
Pressao na base da lingoteira 17,658 kPa
Poténcia total do sistema de aquecimento 1600 W
Tenséao 220V

water injection

exit water

Figura 1. Termopares acoplados na material solidificado para retirada de dados térmicos.
2.2 Processo de fabricagao de fabricagao dos lingotes com NTC

Lingotes de matriz Al-2%Ni com furos ndo passantes que continham NTC, o 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 homogeneizagcdo do material foi feita por uma haste oca de cobre
revestida de alumina, para nao existir o contado entre o cobre e aluminio. Por essa
haste passava argdnio objetivando facilitar a mistura e evitar defeitos no material,
causados por gases da atmosfera. O processo aconteceu com uma vazéo de 14
I/min de argdbnio. Todo o processo era feito em menos de 10 segundos, com intuito



de nao 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 solidificacao. Posteriormente a todo esse processo, a camara de aquecimento do
dispositivo era fechada, dai em diante o sistema de refrigeracéo era acionado pela
valvula de controle de fluxo de agua e acontecia a solidificagdo unidirecional, a
temperatura de acionamento do sistema hidraulico era de aproximadamente 700 °C

2.3 Procedimentos para ensaios Metalograficos e Mecanicos

As superficies dos materiais processados foram polidas e secadas para que a agua
do processo de polimento nao interferisse na qualidade do reagente e
comprometesse o ataque quimico. As pecas foram atacadas quimicamente, por
passagem do reagente na superficie do material com uma solugcdo aquosa de 5 ml
HF, 30 ml HNO3, 60 ml HCI e 5 ml H20 ( Poulton) até a completa revelagdo da
macroestrutura. O ataque quimico foi executado por um tempo de aproximadamente
dez segundos, e quando revelada a estrutura de solidificagdo a peca foi lavada a
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 tragao, foram fabricados vinte e
cinco pequenos corpos de prova sendo cinco para cada material: Al comercialmente
puro, Al-%2% Ni; Al-2% Ni 0,5% NTC; Al-2% Ni 1,0% NTC e Al-2% Ni 1,5% NTC.
Os lingotes foram seccionados longitudinalmente e fabricados os corpos de prova
tomando a forma geométrica do modelo da Figura. Foi usada para o ensaio
mecénico de tragcdo uma maquina universal marca modelo WDW-10EIIl 1000 kgf, a
velocidade de ensaio foi 0,2 mm/s, os dados captados por um software e os
resultados revelados para a confecgao dos graficos e analise das propriedades.
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Figura 2. Dimensdes e geometria dos corpos de prova usados no ensaio de tragéo.

Para realizar as medidas de microdureza foi utilizado um microdurbmetro marca
extragdo de calor. Foi utilizado um microscopio eletrénico de varredura (VEGAS3,
TESCAN) para verificar a disposigdo dos nanotubos na matriz. As analises foram
executadas na posicao P5 do nanocompdsito Al-2%Ni Al-2%Ni 1,5% NTC. Foi feito
um mapeamento de carbono com detector EDS swift ED3000 x-ray para analise
semi-quantitativas sobre as areas de P1, e P5 com intuito de verificar se a
concentrag&o de carbono e a mesma ao longo do lingote.

Descrever brevemente os equipamentos e os procedimentos utilizados, assim como
a literatura e os métodos estatisticos empregados, quando for o caso.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Macra e Micro estrutura apés Solidificagcao Unidirecional
A Figura 3 mostra as macrografias dos materiais estudados, apds ataque quimico

realizado, onde se pode visualizar a unidirecionalidade do fluxo de calor em relacao
a base do molde onde concordam com trabalhos encontrados na literatura, Canté,(")



Peres,?. 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 solidificagdo unidirecional
aconteceu, os gréos tem a diregdo do fluxo transiente de calor. A liga Al-2%Ni
apresenta grande contraste quando comparada sua macroestrutura ao
nanocompdésito Al-2%Ni 1,5% NTC, uma vez que este ultimo apresenta grdos mais
refinados. Quanto maior a concentragdo de NTC nos materiais mais refinados séo
0S graos.

Al-2%Ni 0,5% Al-2%Ni 1,0%

Al-2%Ni 1,5% CNT

Al-2% Ni

cm

Figura 3. Imagem da macroestrutura revelada apds ataque quimico dos materiais de estudo, que
revela a unidirecionalidade dos graos influencia da solidificagao.

Foi possivel capturar imagens que mostram a forma de como os nanotubos estao
comportados na matriz. A Figura 4 (a), (b) e (c), sdo o local e a aproximagao das
imagens que mostram as nonoestruturas é possivel observar o aglomerado de
nanotubos na matriz que atua como reforgo.

SEMHW 2000 kY W 6.58 mm.

Figur 4. (a), (b): Local e aproximacao de analise de MEV e nanotubos de carbono na matriz de Al-
Ni.

Na figura 5, encontramos 0 mapeamento da distribuicdo de carbono na matriz de Al-
2%Ni 1% NTC. A Figura 5 (b) e (d), indica que existe contraste entre a distribuicao
de carbono na area da posicdo P1 em relacao a area posicdo P5, observa-se maior
concentragcdes de carbono para a regiao superior do lingote. As Figuras 5 (a) e (c),
sao mapeamentos dos elementos niquel e carbono espalhados na matriz de
estrutura dendritica.



Figura 5 (a), (b), (c) e (d): Contraste da quantldade de Carbono entre area da posicéo P1 e area da
posi¢cao P5 no nonocrocompasito Al- 2%Ni 1% CTN (400x).

3.1 Propriedades Mecénicas

Os graficos da Figura 7 mostram, que para cada material estudado, ha evolugcédo da
microdureza quando o teste mecanico € aplicado em areas que vao se distanciado
da interface extratora de calor, ou seja, a resisténcia aumenta em regides mais
afastadas da interface aonde ocorreu a transferéncia de calor. Esse comportamento
€ explicado pelo fato de que durante o processo de resfriamento brusco e
solidificacdo os NTC estado se afastando para as regides mais distantes da base de
extracdo de calor, explicado pelo mapeamento de carbono onde mostra maior
concentragao de carbono em regides superiores do lingote. Se o soluto, apresentar
uma densidade significativamente diferente ele pode flutuar por cima do restante do
material fundido, influenciado pelo fenbmeno convectivo comum nesse processo de
solidificagdo. Tal comportamento dos nanotubos é bastante interessante, pois
possibilita criar projetos de ligas de aluminio, com injecédo de nanotubos por fusdo e
solidificagdo com superficies mais resistentes, sujeitas aos mais elevados esforgos
mecanicos em industria aeronautica, militar, maquinas e equipamentos. O grafico da
Figura 6 mostra que quanto maior a concentragcdo de NTC na matriz maior sera a
resisténcia mecanica do material e em que em pontos mais afastados da base do
lingote a propriedade mecanica também aumenta. Na amostra que contém 1,5% de
nanotubos o valor de microdureza na posi¢cao P1 (5mm) é aproximadamente de 120
HV, ja na posicédo P5 (45 mm) chega quase a 210 HV. O valor da microdureza
também aumenta com a concentracdo de NTC na matriz. O valor de Microdureza da
Matriz na posicdo P5 chega préximo a 105 HV, pra essa més’ma posigdao na matriz
com a inser¢cao de 1,5% de NTC esse valor quase chega a dobrar, sendo de
aproximadamente 200 HV.
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Figura 6. Evolugdo da microdureza relacionado a concentragcdo de NTC na matriz metalica e a
distancia da base extratora de calor.

A Figura 7 deixa claro o aumento da resisténcia a tracdo quando é adicionado na
matriz concentragdes diferenciadas de nanotubo de carbono. Conforme aumenta a
concentragdo de NTC na liga AINi ha aumento na resisténcia do material. A matriz
possui uma resisténcia a tragao proxima de 64 Mpa enquanto que a adi¢ao de 1,5%
de NTC eleva esse valor para perto de 135 MPa. Isso acontece porque o0s
nanotubos de carbono por possuem alta resisténcia mecéanica, Herbst,('9) e divide a
carga aplicada com a matriz proporcionando um material mais resistente. Os
resultados que norteiam esse trabalho estdo de acordo com os resultados ja
encontrados na literatura, uma vez que os nanotubos melhoram a propriedade
mecanica da matriz, Schnitzle,('* Loos,(19).

Resiténcia em relagdo a concentragao de nanotubo
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Figura 7. Comportamento da Resisténcia Mecanica em relagdo ao aumento da concentragdo de NTC



4 CONCLUSAO

As macroestruturas de solidificacdo dos materiais estudados vem apresentar graos
predominantemente colunares, onde nota-se grdos mais refinados no material
possuem maior concentragao de nanotubos.

A microdureza nas regides mais distante da base extratora de calor do lingote tem
valores maiores que na base, isso devido a difusdo dos nanotubos para essas
regides mais afastadas. Esse comportamento dos nanotubos € muito interessante,
pois possibilita criar projetos de ligas de aluminio por fusdo e solidificagdo com
superficies mais resistentes aos mais elevados esforcos mecanicos em industria
aeronautica, militar, maquinas e equipamentos.

Na amostra que contém 1,5% de nanotubos o valor de microdureza na posigéo P1
(5mm) é aproximadamente de 120 HV, ja na posicdo P5 (45 mm) chega quase a
210 HV. O valor da microdureza também aumenta com a concentracao de NTC na
matriz. O valor de Microdureza da Matriz na posi¢cao P5 chega préximo a 105 HV,
pra essa més’'ma posicado na matriz com a insercdo de 1,5% de NTC esse valor
quase chega a dobrar, sendo de aproximadamente 200 HV.

A resisténcia a tragao ¢é influenciada pela adicao de NTC, pois conforme aumenta a
concentracdo de NTC na liga AINi, também aumenta a resisténcia do material. A
matriz possui uma resisténcia a tragao proxima de 64 Mpa, enquanto que a adicao
de 1,5% de NTC eleva esse valor para aproximadamente 135 MPa. Isso acontece
porque os nanotubos de carbono por possuem alta resisténcia mecanica divide a
carga aplicada com a matriz, proporcionando um material mais resistente.

Descrigao das principais conclusoes.
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