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RESUMO

O estudo de materiais a base de aluminio tem um alto grau de importancia,
principalmente, quando é considerada a intensa procura pelas industrias
automobilistica e aeroespacial, por produtos baseados em materiais leves,
principalmente de alto desempenho. O aluminio apresenta um baixo peso
especifico e tem a facilidade de se unir a outros materiais podendo fornecer
varias aplicagcdes. Componentes a base de aluminio constituem bons exemplos
para 0s quais o desenvolvimento de microestruturas otimizadas durante o
processo de fabricacdo pode ser fundamental no desempenho das
propriedades mecanicas. Em virtude disso, esse trabalho vem analisar a
microestrutura de nanocompadsitos com matriz metalica de aluminio reforcada
com 2% de Nanotubos de Carbono de Paredes Mdltiplas fabricado por cavacos
de aluminio misturados a NTC.
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1 INTRODUCAO

Desde sua descoberta por I[IJIMA em 1991® os nanotubos tem
despertado grande interesse em pesquisas, 0 que aumentou exponencialmente
0 numero de publicacbes cientificas anuais. Atualmente, estudos sobre os
nanotubos atravessam as fronteiras da Fisica, da Quimica, da Ciéncia de
Materiais A diversidade das aplicagfes, reais ou potenciais, dos NTC, assim
como a necessidade de controlar as morfologias apropriadas para sua
utilizacdo, fazem da pesquisa nesta area do conhecimento um trabalho de
caracteristica eminentemente multidisciplinar®. Estudos de materiais ligados a
aluminio tornam-se importante, principalmente quando se considera a procura
pelas indastrias automobilistica e aeroespacial, por produtos baseados em
materiais leves e resistentes de alto desempenho. Um dos aspectos que
tornam esses materiais a base de aluminio tdo atraentes como materiais de
construcdo mecanica é o fato de o aluminio possuir baixo peso especifico e
poder combinar-se com a maioria dos materiais de engenharia, seja como

ligas ou compadsitos de matriz metélica.

Com essas associacles, € possivel obter caracteristicas tecnolédgicas
ajustadas de acordo com a aplicacdo do produto final. Estudos mostram que a
introducdo de nanotubos de Carbono em matriz de diversos materiais aumenta
sua resisténcia®®0®), esses estudos revelam também tendéncias significativas
para a aplicacdo desse novo material, pelo fato dele possuir alta propriedade
mecanica® e conferirem ao aluminio significativa resisténcia que pode
substituir elementos de ligas atualmente utilizados, uma vez que os nanotubos

atuardo absorvendo parte do esforco mecénico aplicado sobre a matriz.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Preparac¢do do nanocompasito

Foi utilizada uma barra de aluminio, a analise quimica do aluminio foi
realizada em um espectrémetro de massa, disponibilizado pela empresa Alubar
Cabos S.A. localizada no municipio de Barcarena no Para. A composigéo Tab.

1 mostra os valores de alguns elementos constituintes.
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Tabela 1. Composicao quimica dos materiais aluminio e niquel

Composicédo em peso %

Metais S Fe (0] Ni Al Qutros

Aluminio - 0,175 - 0,0197 99,73 0,06196

Os Nanotubos de Carbono foram cedidos pelo Laboratério de
Nanomateriais do Departamento de Fisica da Universidade Federal de Minas
Gerais — UFMG. Eles apresentam as seguintes caracteristicas descritas na

Tab. 2, que mostra informagfes quimicas e estruturais.

Tabela 2. Caracteristicas dos Nanotubos de Carbono.

Pureza de Nanotubos 93%
Outras estruturas de carbono 2%
Contaminantes < 5% de P6 catalisador (Al1203 - Co - Fe).
Didmetro Externo Entre 08 nm e 25 nm. 99% dos Tubos
Comprimento dos Tubos Estimados Entre 5um e 30 pm.
Producao Técnica de deposi¢do quimica a vapor

A barra de aluminio passou por um processo de usinagem em torno
mecanico IMOR 1000X420mm modelo MIN 10, e pequenos cavacos foram
colhidos para que fossem misturados ao p6 de nanotubos Fig.1. Logo apds por
calculos estequiométricos foi estabelecida a concentragdo correta para todos

os elementos, sendo 2% de peso em NTC.

Figura 1. Cavacos de aluminio usados para fabricar o nanocompésito
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. A partir dai essa mistura foi adicionada a um molde, que posteriormente
foi levado a um forno mufla até atingir uma temperatura acima da temperatura
de fusdo. Para a fabricacdo do material foi necesséario projetar um molde em
aco com base em perfil “U” e um tubo articulado bipartido, um pino de
fechamento e um pino calibrado usado para compactar as estilhas de aluminio
dentro do molde. Na Fig. 2, € mostrado o molde utilizado, confeccionado a
partir de uma chapa de ferro como base e uma seccdo de tubo também
metalico com dobradicas, a figura mostra também a vista expandida do molde

para melhor compreensao de seu funcionamento.
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Figura 2. Desenho Mecéanico do molde usado para a fabricacdo do material

Em seguida o molde foi coberto em sua superficie interna por uma
solucdo de alumina para impedir a difusdo dos a&tomos do molde para o
material a ser fabricado. Apés o revestimento interno do molde com alumina, a
mistura AI-NTC acomodada dentro do molde e para melhor acomodacéao foi
submetido a esforgcos compressivos verticais com o0 auxilio de uma barra
cilindrica de ferro fundido. A peca foi levada a um forno tipo mufla marca JUNG
Modelo LF 4213, Fig. 3, a uma temperatura de 670°C, em um periodo de 15
minutos dentro da mufla com pequenas intercalagdes extraindo a pe¢a de 5 em
5 para que fosse feita novas compressdes com intuito de fabricar um material
mais homogéneo. O molde foi removido do forno e resfriado ao ar livre em

seguida a peca foi retirada do molde.
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Figura 3. Forno tipo mufla de marca Jung B) Conjunto molde-grampo em aquecimento

2.2 Procedimentos para a revelacdo da microestrutura

A revelacdo da microestrutura ap0s polimento, ocorreu com a passagem
de solucdo aquosa do composto quimico Keller (10ml de HF, 15ml de HCI,
25ml, de HNO3s e 50ml de 4gua destilada), que atual sobre a superficie da peca
durante um intervalo de tempo de aproximadamente 20 segundos. Em seguida,
foram realizadas analises microscépicas com auxilio do sistema de

processamento de imagens.

A técnica utilizada para verificar a existéncia dos nanotubos de carbono na
matriz metdlica foi espectroscopia Raman e Microscopia Eletronica de
Varredura, umas das técnicas mais aplicadas na caracterizagdo de NTC®. Os
espectros Raman foram registrados utilizando um espectrémetro Jobin Y
T64000, acoplado a um microscopio, através de geometria de
retroespalhamento com resolucdo de 2 cm-1.Pela Espectroscopia Raman é
possivel determinar as bandas “D” e “G” e analisar a acdo do processo de
fabricacdo sobre elas. Além da analise na peca de Al-2%Ni-2%NTC, também
foram feitos procedimentos de espectroscopia nas amostras em pos de NTC'’s,
que foram usados como reforco, e em pés que sofreram pressdo antes de
serem analisados pelo espectrdmetro, para avaliar o comportamento do
espectro quando esses nanotubos passam por forte estresse mecénico. Entre
duas chapas metdlicas foram colocados 0os nanotubos e as mesmas passaram
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por um processo de compressdo manual por um dispositivo de presséo, depois

desse procedimento os nanotubos foram sujeitos a analise Raman.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A micrografia da estrutura revela a formacdo dos grdos e contornos
escuros que sao regides vazias e ricas em nanotubos de carbono, oriundas da
falta de interacdo atdbmica entre os atomos dos cavacos adjacentes de
aluminio, sdo defeitos originados de uma pressao ndo homogénea no material,
e que nao forgcou os nanotubos se juntar a matriz. Nessas regides os NTC'’s,
nao confere resisténcia ao material. Fig.4(a). A imagem de microscopia
eletronica de varredura, feita dentro desses defeitos, mostra nanotubos fora da
matriz metélica, os mesmos estao apenas apoiados na interface dos cavacos,
Fig. 4 (b).

.
§

M Sll’ l!V: 20‘9 I(V J WD} 75.275 mm .VIQAS TESCAN
SO U IR View fleld: 40,0 pm | Dot: SE PPGE  UFPA

Figura 4. Microestrutura revela defeitos ocasionados no material por falta de presséo

adequada.

A Fig.5 (a) € uma regido de analise, onde se encontrou nanotubos de
carbono na matriz, por mapeamento em Espectroscopia dispersiva de raio-x
(EDS). A Fig. 5(b), € o aumento da regido onde foram achados NTC’s. Uma
estrutura em que 0s nanotubos estdo comportados dentro da matriz de
aluminio compara-se semelhante estrutura de um compdsito de matriz epoxi
reforcada com fibras de vidro, mas em uma escala manométrica. Eles

encontram-se emaranhados na matriz, as setas indicam sua localizacdo mais
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visivel, essa regido deve ter alta resisténcia mecanica, pois nela os nanotubos

dividem esforgcos com a matriz.

B R
-~
SEM HV: 20.0 kV WO: 5.82 mm |11 VEGA3 TESCAN SEM HV: 20,0 kV WD: 5.81 mm VEGA3 TESCAN

View fleld: 13.6 pm Det: SE PPGF | UFPA View field: 517 pm Det: SE PPGF / UFPA|

Figura 5. Microestrutura revela defeitos ocasionados no material por falta de presséo

adequada.

A razdo entre picos das bandas de vibracdo tangencial, intensidade
Raman na banda “D” pela intensidade Raman na banda “G”(lp/lc), representa a
densidade de defeitos e estruturas desordenadas®@("). Os NTC’s utilizados no
trabalho, de acordo com o fabricante, ndo séo totalmente puros e isentos
defeitos em sua estrutura com apenas 93% de pureza, a Fig. 3 (a), revela para
a amostra de nanotubos uma banda de defeito consideravelmente acentuada,
possivelmente pelo fato do feixe de luz do aparelho Raman ter varrido uma
linha de acentuada quantidade de NTC defeituosos, ou até mesmo de outras
estruturas como carbono amorfo e estruturas grafitizadas. Essa banda em
todas as amostra analisadas (NTC, NTC prensado e AI-NTC), é visualizada por
volta de 1350 cm, e a banda “G”, préxima de 1575 cm™, concordando com a
literatura®-®), No entanto, para as amostras que sofreram presséo, Fig.3(b) e
(c), verifica-se, que a intensidade Raman de suas bandas “D” e “G” sao
aparentemente iguais. Ouve um acréscimo na banda de defeito ocasionado
pela tensdo mecanica que sofreu o material.
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Figura 6. (a), (b) e (c) Espectros Raman mostrando a influencia da tenséo sobre os NTC'’s
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4 CONCLUSOES

O material processado nesse trabalho apresentou em sua estrutura
locais defeituosos, com concentracdo de nanotubos nao ligados a matriz, pela
falta de pressao adequada no processo. No entanto ha regides onde os NTC’s

estdo bem unidos ao aluminio, podendo essa regido possuir 6tima resisténcia
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mecanica. As analises de Espectroscopia Raman, mostram que a tensdo
aplicada aos nanotubos puros e aos que estado dentro do material, influenciam
na intensidade Raman das bandas de defeitos, tornando sua amplitude

semelhante a das bandas de nanotubos perfeitos.
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MICRO STRUCTURAL ANALYSIS OF NANO COMPOSITE OF METALLIC
MATRIX OF ALUMINUM REINFORCED BY 2% OF NTC.

ABSTRACT

The study of based on aluminum materials has a high importance level, mainly when
is intense wanted in automobile and aerospace industry to transform in light and high
perform parts. Aluminum has low specific weight and easiness to join with other
materials and these qualities can supply excellent properties and lots of technological
applications.

Components based on aluminum represents good examples to develop optimized
micro structures during the fabrication process that can be basic on properties
mechanical performance as a result this work analyses the micro structure's
composites with metallic matrix reinforced by 2% of Multi-Walled Carbon Nanotubes
manufactured by aluminum splinters mixed to NTC.

Key-words: nano composites, hanotubes, aluminum, micro structure
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