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RESUMO

Nas ultimas décadas, os materiais bidimensionais (2D) tém sido alvo de intensa
pesquisa multidisciplinar devido ao seu potencial revolucionario. O grafeno se destaca
nessa classe por exibir propriedades unicas, especialmente eletrdonicas, Opticas e
mecanicas excepcionais, que o tornam um material altamente promissor para diversas
aplicagdes tecnoldgicas como: supercapacitores, baterias, transistores, sensores
ultrassensiveis, entre outras aplicagdes. Existem diversos estudos onde o grafeno é
usado como reforgo de compdsitos de matriz de aluminio, mas em grande parte das
pesquisas € utilizado pé de aluminio para criar o compésito utilizando o método de
sinterizagdo. No entanto, este trabalho tem como o intuito de usar residuos de processo
de usinagem (cavaco) para produzir compoésitos de matriz de aluminio reforgcados com
grafeno. Neste sentido, o objetivo principal deste trabalho é produzir compdsitos de
aluminio-grafeno (Al-Graf) utilizando cavaco de aluminio. Para esse propésito, produziu-
se cavaco de aluminio, que foi misturado com diferentes concentragdes de grafeno
(0,1%, 0,2%, 0,5%, 0,7% e 1,0%) em relacdo a massa do aluminio. Em seguida, a mistura
cavaco e material 2D posteriormente foi prensada e transformada em pastilhas. Essas
pastilhas foram, entao, fundidas junto com aluminio liquido, mantido a 800°C, para
obtencdo do material compésito Al-Graf. Apds misturar as pastilhas com aluminio
fundido, o novo compdsito foi vazado em moldes para a fabricagdo dos corpos de prova,
0s quais foram caracterizados por meio das seguintes técnicas de caracterizagao:
fluorescéncia de raios-X (FRX), espectroscopia Raman confocal e microscopia
eletronica de varredura (MEV). Em seguida, os corpos de prova foram submetidos auma
série de ensaios mecanicos, incluindo testes de microdureza, compressao, impacto,
desgaste e tragdo. Os espectros Raman confirmaram a interagao entre o aluminio e os
materiais 2D, evidenciando a homogeneidade da mistura. Quanto aos resultados de
microdureza, observou-se um aumento progressivo com a adigao de refor¢o quando
comparado com o Al puro, atingindo um valor de 19% para amostras com 1%, este
aumento progressivo também é observado no ensaio de compressao. Outros
resultados que se mostraram promissores foram o ensaio de impacto, onde teve um
aumento na energia de 97% para amostras com 1% de grafeno, quando comparado com
a amostra referéncia. Em forma geral, os resultados apresentados neste trabalho,

mostram um leve aumento das propriedades mecanicas do aluminio depois da adicao



de grafeno em sua estrutura. De forma semelhante, este trabalho evidencia que o
cavaco de aluminio (residuo de usinagem) aprimorado com grafeno possui potencial
significativo para promover a reciclagem e atender as demandas industriais. A
incorporacao desse compdsito em processos produtivos pode viabilizar rotas de
reciclagem mais eficientes, reduzir o desperdicio de materiais e gerar produtos mais
leves, duraveis e de maior desempenho. Além disso, suas propriedades avancadas
ampliam as possibilidades de aplicagdo em setores industriais e em tecnologias de
remediacdo ambiental, contribuindo simultaneamente para a inovagdo e para a

mitigagdo de impactos ambientais.

Palavras-chave: Grafeno, compdsitos de matriz de aluminio, propriedades mecéanicas.



ABSTRACT

In recent decades, two-dimensional (2D) materials have been the subject of intense
multidisciplinary research due to their revolutionary potential. Graphene stands out in this
class for exhibiting unique properties, especially exceptional electronic, optical, and
mechanical properties, which make it a highly promising material for various technological
applications such as: supercapacitors, batteries, transistors, ultrasensitive sensors,
among others. There are several studies where graphene is used as reinforcement for
aluminum matrix composites, but in most research, aluminum powder is used to create
the composite using the sintering method. However, this work aims to use machining
process waste (swarf) to produce graphene-reinforced aluminum matrix composites. In
this sense, the main objective of this work is to produce aluminum-graphene (Al-Graf)
composites using aluminum swarf. For this purpose, aluminum chips were produced and
mixed with different concentrations of graphene (0.1%, 0.2%, 0.5%, 0.7%, and 1.0%)
relative to the mass of the aluminum. The chip and 2D material mixture was then pressed
and formed into pellets. These pellets were then melted with liquid aluminum, maintained
at 800°C, to obtain the Al-Graf composite material. After mixing the pellets with molten
aluminum, the new composite was poured into molds to manufacture test specimens,
which were characterized using the following techniques: X-ray fluorescence (XRF),
confocal Raman spectroscopy, and scanning electron microscopy (SEM). Subsequently,
the test specimens were subjected to a series of mechanical tests, including
microhardness, compression, impact, wear, and tensile tests. Raman spectra confirmed
the interaction between aluminum and 2D materials, demonstrating the homogeneity of
the mixture. Regarding microhardness results, a progressive increase was observed with
the addition of reinforcement when compared to pure Al, reaching a value of 19% for
samples with 1% graphene. This progressive increase was also observed in the
compression test. Other promising results were obtained in the impact test, where there
was a 97% increase in energy for samples with 1% graphene, compared to the reference
sample. Overall, the results presented in this work show a slight increase in the
mechanical properties of aluminum after the addition of graphene to its structure.
Similarly, this work demonstrates that aluminum shavings (machining waste) enhanced
with graphene have significant potential to promote recycling and meet industrial
demands. The incorporation of this composite into production processes can enable more
efficient recycling routes, reduce material waste, and generate lighter, more durable, and
higher-performance products. Furthermore, its advanced properties broaden the
possibilities for application in industrial sectors and environmental remediation
technologies, simultaneously contributing to innovation and the mitigation of
environmental impacts.

Keywords: Graphene, aluminum matrix composites, mechanical properties
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1 INTRODUGAO

O grafeno € um material bidimensional (2D) que cada vez mais vem atraindo
a atencdo de diversas areas das ciéncias e engenharia, isso devido as suas
propriedades e suas capacidades de ser aplicado em diversas areas (Haak, M. S.,
2017).

O grafeno é um material 2D da espessura de um atomo, com seus atomos
arranjados de forma hexagonal, na forma de favo de mel, confere caracteristicas
unicas, como alta condutividade elétrica e térmica, boa transparéncia, boa resisténcia
mecanica, flexibilidade inerente e grande area superficial especifica (Sun et al., 2011;
Khoshghadam-Pireyousefan, Mohammad et al., 2020). Devido a suas propriedades e
estrutura o grafeno vem sendo foco de pesquisas, na industria eletrénica para
substituir o silicio (chips e transistores), no armazenamento de energia (baterias e
supercapacitores), na medicina 0s sensores biomédicos ultrassensiveis, na
desinfeccdo e purificagdo da agua, além de ser usado na engenharia de materiais
para criar compdsitos ultraleves e super-resistentes para utilizagdo nas areas como
aeronautica e automobilistica (SUN et al., 2021 ; LIU, C., et al., 2024). Estes sao
alguns exemplos das areas onde o grafeno pode ser aplicado, fazendo com que haja

uma grande evolucao e avanco tecnologico (WANG et al., 2010).

Paralelamente, o aluminio (Al) destaca-se como um metal abundante no
territério brasileiro e amplamente utilizado pela industria. Suas caracteristicas
— baixa densidade, resisténcia a corrosado, boa condutividade elétrica e térmica, uma
boa ductilidade — o tornam relevante para setores como aerondautica, automotivo,
construgdo civil e embalagens (ABAL). Além disso, o aluminio possui alta
reciclabilidade, podendo ser reaproveitado infinitamente sem perda significativa de
suas propriedades originais, o que o configura como um material sustentavel (SOUZA,
2015). Adicionalmente, o aluminio possui destaques em varios setores da industria,
setores como embalagens para bebidas e alimentos, setor automotivo e aeronautico,
onde é utilizado em partes estruturais de carros e avides, além de ser utilizado no
setor de construgéo civil (janelas, portas, fachadas etc.) e o setor de eletrOnicos

também faz uso deste material excepcional (WALSH, 2017).

Atualmente, a busca por novas tecnologias em materiais metalicos é
impulsionada ndo apenas por demandas econémicas, mas também por questdbes

ambientais. Uma das questdes mais discutidas € a emissdes de gases poluente,
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especialmente por veiculos movidos a combustiveis fésseis, exige solugdes como o
desenvolvimento de ligas e compadsitos mais leves, que permitam diminuir o peso dos
automoveis e, consequentemente, seu consumo energético e impacto ambiental
;(ASM INTERNACIONAL). Desta forma a utilizacdo de novas ligas ou compositos
surge como uma solugao para redugéo de peso de automdveis, e como consequéncia
a uma diminuicdo na emissao de poluentes, ja que estes automoveis ficariam mais
leves, este € um exemplo, de o porqué a necessidade de novos materiais € um

caminho para resolver diversos problemas industriais e ambientais.

Na ultima década o grafeno vem tendo um destaque como um material
emergente e capaz de resolver e melhorar estruturas de outros materiais ja existentes.
Por este motivo se faz necessario a produ¢do de novas ligas onde o grafeno entre
como aditivo para melhorar as propriedades mecanicas dos materiais, um exemplo &
o desenvolvimento de compdsitos de matriz metalica usando aluminio juntamente

com grafeno (Al-Graf).

Neste contexto, esta dissertacédo de mestrado tem como objetivo a producgao e
caracterizagao de compdsitos de matriz de aluminio, reforcado com grafeno (Al-Graf).
Existem diversos estudos que empregam técnicas, como fundi¢gao e metalurgia do po.
Essas técnicas sao as principais para producao de compdsitos de matriz de aluminio,
mas o que diferencial este trabalho dos outros, é a utilizagdo do cavaco de aluminio
como base de mistura do grafeno. Na grande maioria dos estudos, a produgao desses
compositos é realizada por técnicas da metalurgia do p6. Mas este trabalho usa como
matéria prima residuos de cavaco de aluminio que sai de processos mecanicos. O
cavaco foi produzido pelo processo de tornearia, posteriormente misturado com
grafeno, caracterizado, compactado e fundido. Posteriormente, as amostras
produzidas foram caracterizadas por espectroscopia Raman, Microscopia Eletrbnica
de Varredura (MEV) e fluorescéncia de Raios-X, entre outras. Em seguida todos os
compoésitos produzidos passaram por uma série de ensaios mecanicos de:
microdureza, ensaio de compressao, ensaio de impacto, ensaio de desgaste e ensaio

de tracdo, com o intuito de estudar suas novas propriedades.

Neste trabalho sera abordado a introdugao; objetivos gerais e especificos;
revisao bibliografica; metodologia desenvolvida no trabalho; e Resultados.
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1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo geral

O presente trabalho tem como principal objetivo fabricar compdsitos de matriz
de aluminio, produzidos a partir da compactacgao e fusdo de cavaco de aluminio com
diferentes porcentagens de grafeno, e determinar as propriedades mecénicas dos

compositos.

1.1.2 Objetivos especificos

Os objetivos especificos deste trabalho séo:

e Fabricar amostras de compdsitos de matriz de aluminio utilizando como
matéria prima aluminio, cavaco de aluminio oriundo de processos de usinagem
e grafeno em percentuais de 0.1%, 0.2%, 0.5%, 0.7% e 1%.

e Caracterizar as amostras de Al e Al-Graf usando as técnicas de: fluorescéncia
FRX, espectroscopia Raman, microscoépio eletrénico de varredura (MEV), entre
outras;

e Realizar ensaio mecanicos (tragdo, compressao, microdureza, desgaste e
impacto) afim de comparar amostras com e sem grafeno em sua composi¢ao;

e Determinar a melhor porcentagem de grafeno para produgao dos compésitos

(ligas) de matriz metalica de Al-Graf;
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Grafeno

19

O grafeno € uma das formas alotropicas do carbono, o qual é constituido de
uma camada isolada de grafite, com uma espessura entre 0,4 e 1,7 nm, tornando-o
um material 2D no qual os atomos de carbono estdo arranjados como uma rede de
forma hexagonal (SHEARER et al. 2016).

O grafeno foi isolado e caracterizado pela primeira vez em 2004 por
pesquisadores da Universidade de Manchester (NOVOSELOV et al., 2004.). Para
isolar a primeira folha de grafeno, os pesquisadores fizeram uso do método de
clivagem micromecanica das folhas de grafite por meio de fita adesiva, resultando no
menor numero possivel de folhas de grafeno. Na Figura 2.1 mostra a representacao

da estrutura do grafeno monocamadas (a), grafeno varias camadas (b) e grafite (c).

Figura 2.1 - Esquema representando a estrutura do a) grafeno, b) grafeno varias
camadas e c) grafite.
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Fonte: adaptado de Zhang et al., (2018).

As propriedades do grafeno permitem sua aplicagcdo em diversas areas da
ciéncia e da engenharia. Dentre essas propriedades, destacam-se sua alta
condutividade elétrica e térmica (NOVOSELOQV et al., 2004 e BALANDIN et al., 2008),
alta resisténcia mecéanica (LEE et al., 2008), flexibilidade e transparéncia (GEIM e
NOVOSELQV, 2007), entre outras propriedades que o tornam singular. Devido a sua
estrutura, que é organizada em forma hexagonal com atomos hibridizados na forma
sp?, isso faz com que o grafeno tenha um elétron livre por atomo de carbono no orbital

p, tornado assim o grafeno um étimo condutor elétrico (GEIM e NOVOSELOV, 2007).
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As ligagbes sp? sdo extremamente resistentes, fazendo do grafeno um dos materiais
mais fortes conhecidos (GHANY et al. 2017).

Outra propriedade notavel é sua alta mobilidade eletrénica, superior a do silicio,
decorrente de seu gap nulo de energia — também conhecido como ponto de Dirac.
Este termo refere-se a distancia infinitesimal entre a banda de valéncia e a banda de
conducao (CASTRO NETO et al., 2009). Como essas bandas possuem uma distancia
infinitesimal, conforme Figura 2.2, os elétrons comportam-se como se n&o
possuissem massa, fazendo com que esses elétrons se movem rapidamente

podendo atingir velocidades na ordem de 10° m/s (XU et al. 2013).

Figura 2.2 - llustragdo de gap de um semicondutor e gap nulo do grafeno.
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Fonte: adaptado de Xu et al., (2013).

O grafeno possui excelente condutividade térmica, alcangando valores
préximos a 5000 W/m.K — mais de dez vezes superior a do cobre (XU et al. 2013).
Essa eficiéncia na transferéncia de calor deve-se a sua estrutura de ligagdes
covalentes fortes entre os atomos de carbono. Além de ser um material flexivel,
elastico e com uma elevada resisténcia mecanica — chegando ser 200 vezes maior
que a do ago — com leveza e flexibilidade (LEE et al., 2008). Outra caracteristica
relevante é sua elevada area superficial, chegando préoximo a 2600 m?/g, o que
corresponde a 260 vezes maior que a do grafite e o dobro do observado em nanotubos
de carbono (GHOSH et al., 2008, LIU et al., 2010).

Devido a esse conjunto de caracteristicas, o grafeno pode ser incorporado a
outros materiais, possibilitando a obtencdo de compdsitos com caracteristicas unicas,
que podem tornar os materiais mais leves, resistentes e aprimorar suas propriedades
mecanicas (GIUSCA et al., 2015).
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2. 2 Novas tecnologias a base de grafeno

O grafeno tem impulsionado avangos em diversas areas tecnoldgicas. Hoje,
pesquisas e desenvolvimentos em eletrénica avangada, armazenamento de energia,
medicina e materiais avancados demostram seu potencial para transformar a industria
inteira. Nos topicos abaixo temos alguns exemplos de pesquisas em areas distintas.

> Eletrbnica avangada: Podendo ser aplicado em transistores de alta frequéncia,
onde é mostrado que transistores de grafeno podem atingir frequéncias de corte
superiores a 400 GHz (LIU, C., et al., 2024). Ja na eletrénica flexivel, estudos
recentes mostram que filmes de grafeno CVD apresentam resisténcia mecéanica
superior a 50 GPa mantendo condutividade elétrica mesmo apds 100000 ciclos
de dobragem (KIM, Y., et al., 2021). Além disso, a flexibilidade do grafeno
viabiliza dispositivos vestiveis e telas dobraveis, como as desenvolvidas pela
Samsung e Huawei, que prometem revolucionar o mercado de smartphones e
wearables

> Armazenamento de energia: Baterias de lon-Litio que utilizam anodos de
grafeno mostraram uma capacidade especifica de 1200 mAh/g, superando em
3 vezes os anodos convencionais (SUN et al., 2021). Supercapacitores
baseados em grafeno que atingem densidade energéticas de 80 Wh/kg
(ZUOZHAO ZHAI et al., 2022).

> Aplicagdes biomédicos: Chen et al., (2021) desenvolveram sensores de grafeno
capazes de detectar concentragdes extremamente baixas de biomoléculas, com
aplicagado promissoras em diagndsticos médicos e monitoramento de saude
personalizado. Pesquisas envolvendo eletrodos de grafeno mostraram
impedancia 10 vezes menor que platina em implantes corticais (PARK et al.,
2014).

> Materiais avangados: Compdsitos Estruturais que utilizam grafeno como reforgo
estdo sendo estudados. Para Shin et al. (2015) que adicionou 0,7% de grafeno
em compositos de matriz de aluminio, te um aumento de 71,7% no limite de
escoamento do material. J& a pesquisa que envolve membranas de 6xido de
grafeno mostra fluxo de agua 10 vezes maior que membranas convencionais

para dessalinizacao e purificagao (Mi, B. 2014).

Apesar dos desafios de escalabilidade e custo, o grafeno ja esta saindo dos



laboratérios e chegando ao mercado. Com investimentos crescentes e novas técnicas
de produgao, esse material esta pronto para redefinir o futuro da tecnologia, desde a

eletrénica do dia a dia até solugdes globais em energia e saude.

2. 3 Formas de Obtencao do Grafeno

2.3.1 Esfoliagdao Micromecanica

O método de esfoliagdo micromecanica, do grafeno, foi utilizado pela primeira
vez em 2004 pelos pesquisadores André Geim e Konstantin Novoselov. Este método
€ 0 mais simples e eficaz para conseguir folha de grafeno de alta qualidade e poucas
impurezas. A técnica consiste em repetidas exfoliagdes do grafite natural com uma
fita adesiva, como as ligagdes entre as folhas que compdem o grafite € da ordem de
grandeza de Van der Waals (forgas suficientes fraca), as forcas sdo rompidas pela
fita adesiva e como consequéncia obtém-se o grafeno. O material depositado na fita
€ transferido para um substrato, conforme ilustrado Figura 2.3. Este substrato,
geralmente de SiO2 possui aproximadamente 300 nm de espessura. As amostras
depositadas no substrato sdo caracterizadas por microscopia 6tica, microscopia de
forca atdbmica (AFM), microscopia de varredura (MEV) e espectroscopia Raman
(SINCLAIR et al., 2019).

Figura 2.3 - Representacdo do método de esfoliagdo micromecéanica do grafeno.

Fonte: Novoselov, K. S. 2011.

2.3.2 Esfoliagao quimica

Essa técnica consiste na separacdo das camadas atdbmicas de um material



tridimensional, fazendo uso de agentes quimicos para fazer com que as liga¢des entre
as camadas do grafeno enfraquegam. Os reagentes penetram entre as camadas de
grafeno e devido a sua produgao de gases entre as folhas ocorre uma sobrepresséo,
provocando rompimento parcial das ligagdes. Devido ao processo de reagéo quimica
que ocorre, € obtido o oxido de grafite, que posteriormente passa pela redugéo

quimica para grafeno usando compostos redutores (SOLDANO, 2010).

2.3.3 Esfoliagao quimica em Fase Vapor (CVD)

Essa técnica é utilizada para obter filmes finos de diversos materiais, o método
CVD é um processo quimico onde ocorre uma reacao de produtos quimicos na fase
de vapor (reagentes) que contém os componentes necessarios. Este processo afeta
com frequéncia a integridade e o desempenho do material produzido, além de
aumentar a formacao de impurezas e defeitos estruturais.

Uma vantagem deste método de producdo de grafeno é a possibilidade de

producado em larga escala, além de grafenos com grande area e alta qualidade.

2.3.4 Esfoliagao por intercalagao

Essa técnica consiste na imersao de cristas 3D de MoS2 em solugao com ions
como o litio ou mais recentemente ions alcalinos de sddio para a intercalagao de
compostos de organolitio, tais como metil-litio (Me-Li), n-butil-litio (n-Bu-Li), e terc-
butil-litio (tBu-Li) entre as camadas. Essas substancias intercalantes enfraquecem as
forcas de Van der Waals que sao responsaveis por manter as camadas do material
unidas, permitindo que as camadas sejam separadas com o uso de forca mecanica,
como ultrassom ou agitagdo. Em muitos casos, os intercalantes podem ser compostos

quimicos como aménia, acidos ou sais metalicos.

2.4 Caracterizagao do grafeno por espectroscopia Raman

Espectroscopia Raman € uma técnica analitica ndo destrutiva e principal
ferramenta para a caracterizacdo do grafeno, fornecendo informagdes essenciais
sobre estrutura, qualidade, numero de camadas e propriedades eletronicas
(FERRARI et al., 2006). A técnica se baseia na disperséo inelastica da luz pela

superficie da amostra, fornece informacdes detalhadas sobre a composigao quimica,
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estrutura molecular e interagdes intermoleculares (LUO, R. et al., 2022).

A andlise Raman se baseia em um feixe de luz monocromatica (laser) que
incide sobre uma amostra, isso faz com que a maioria dos foétons sejam espalhados
elasticamente, sem alteragédo de energia — fendbmeno conhecido como espalhamento
Rayleigh. No entanto, uma pequena fracéo dos fotons sofre espalhamento inelastico,
ganhando ou perdendo energia devido as vibragbes moleculares da amostra, este
efeito € conhecido como espalhamento stokes (energia emitida € menor que a
incidente) e espalhamento anti-stokes (energia emitida é maior que a incidente). A
variagdo de energia € caracteristica das ligagées quimicas e da estrutura molecular,
gerando um espectro Raman unico para cada material (LUO, R. et al., 2022). A Figura

2.4 ilustra o espalhamento da luz.

Figura 2.4 - Tipo de espalhamento da luz.
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Fonte: disponivel em maxwell.vrac.puc-rio.br/33005/33005_6.PDF

A aplicabilidade da espectroscopia Raman na caracterizacdo de grafeno tem
como objetivo principal identificar a presenga de carbono e avaliar a qualidade do
material. Na Figura 2.5 é apresentado os picos que sdo analisados no grafeno, sendo
as bandas D (~1340cm™1), G (~1580cm™!) e 2D (~2700 cm™!), as quais sdo
caracteristicos de materiais grafiticos. A banda D é referente a desordem e defeitos
estruturais, a banda G é a banda do grafite, refere-se as ligagbes sp? entre atomos de
carbono na configuragao planar. A banda 2D ¢ utilizada para identificagdo de grafeno
ou camadas de grafeno, este pico é o mais intenso do grafeno e possui uma largura
a meia altura (FWHM) préximo a 30 cm™1(HAAK, M. S., 2017).



Figura 2.5 — Espectro Raman mostrando as bandas D, G e 2D.
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Com a espectroscopia Raman também fica facil identificar se um material
carbonoso € amorfo ou cristalino, isso € devido as bandas D e G, que apresentam
maior largura nos materiais amorfos.

Materiais amorfos caracterizam-se pela auséncia de ordem atémica de longo
alcance, sua estrutura é composta por uma mistura de hibridizagdes sp? (grafitica) e
sp? (diamantoide), além de ligagdes desordenadas, defeitos estruturais, presenca de
poros e cadeias alifaticas. Essa desordem confere propriedades uUnicas, como alta
resisténcia quimica, condutividade elétrica ajustavel e excelente desempenho
tribolégico. Uma forma de controlar a desordem estrutural nesses materiais € por meio
de métodos de sintese, como deposigao quimico a vapor (CVD), pirélise de polimeros
ou técnica de sputtering (WANG, L. et al., 2013).

Na Figura 2.6, é possivel comparar os espectros de oxido de grafeno (GO),
oxido de grafeno reduzido (rGO) e grafite. Observar-se que tanto no GO quanto no
rGO a banda D apresenta intensidade significativamente maior em relagéo ao grafite,

isso € devido a desordem dos atomos que ocorre em materiais carbonosos amorfos.
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Figura 2.6 — Comparacgéo do espectro Raman do Go, rGO e grafite.

— Grafite
— GO
— GO

Intensidade (a.u)

T e e |
1000 1500 2000 250(

Comprimento de Onda (cm™)
Fonte: Perumbilavil, S., et al., 2015.

2.5 Aluminio

2.5.1 Aluminio e suas ligas

O aluminio (Al) € um material cujas principais matérias-primas sao a bauxita e
a alumina. A bauxita € o mineral extraido diretamente da natureza, caracterizado por
sua heterogeneidade e composi¢ao rica em um ou mais hidroxidos de aluminio. Para
se obter o Al em sua forma metdlica, a bauxita tem de passar pelo processo
denominado Bayer, seguido pela eletrolise da alumina (Associagdo Brasileira de
Aluminio — ABAL, (2023)).

O processo Bayer, é representado de forma simplificado pela Figura 2.7,
consiste é a purificagao da bauxita, sendo a primeira para obtencao do aluminio. Este
processo consiste em triturar e misturar a bauxita com soda caustica (NaOH) em altas
temperaturas, o que dissolve o aluminio na forma de aluminato de sddio. As
impurezas, que nao reagem com a soda caustica, sdo removidas através de filtragao.

A alumina é entao precipitada e calcinada para produc¢ao de Al,05 puro (ABAL).



Figura 2.7 - Representacéo simples do Processo Bayer.
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Fonte: Comissao Técnica da Associagao Brasileira do Aluminio - ABAL (2023).

A alumina obtida é dissolvida em criolita (Na3;AlF) para reduzir seu ponto de
fusdo de (~2072 C° para ~950 C°). Posteriormente € usado o processo de Hall-
Héroult para obtengao do aluminio, este processo usa de uma cuba eletrolitica onde
uma corrente decompde a alumina, liberando aluminio liquido no catodo e oxigénio
no anodo (que reage com os eletrodos de carbono, formando C0,) (ABAL, 2023). O

processo Hall- Héroult € mostrado de forma simples pela Figura 2.8.

Figura 2.8 - Representacéo simples do Processo de Hall-Héroult.
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Fonte: Comissdo Técnica da Associagéo Brasileira do Aluminio - ABAL (2023).

Segundo a ABAL (2023), o Brasil é o quarto maior produtor de bauxita do
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mundo, sendo que o Para é o maior produtor representando 85,175% da produc¢ao de
bauxita. No ano de 2023, a producéo de alumina foi aproximadamente 10,44Mt, uma
diminuicéo de 3,93% quando comparado com o ano anterior. A producéo de metal
primario no Brasil, em 2023, foi de 1022 mil toneladas, ja em 2022 foi de 811 mil
toneladas, um aumento percentual 26,02%. Ja o metal reciclado teve um aumento de
17,4%, atingindo um total de 683 mil toneladas (ABAL, 2023). Na atualidade o
aluminio € um dos metais de grande importancia na industria, devido as suas
propriedades como, alta resisténcia a corrosdo, excelente condutividade térmica e
elétrica, € maleavel e leve. Este material € bastante aplicado na industria automotiva,
aeroespacial, construgcéo, embalagem, eletrbnica e comunicagédo. Na tabela 2.1 é

mostrado as propriedades fisicas do aluminio comparada com a do aco.

Tabela 2.1 - Propriedades fisicas do aluminio e do aco.

Propriedades Fisicas Aluminio
Aco

Densidade (g/cm?) 2,70 7,86
Temperatura de fusao (°C) 660 1500
Moédulo de Young (GPa) 70 205
Coeficiente de dilatagao térmica 23.107° 11,7.107°
(L/°0)
Condutividade térmica a 25°C (Cal/ 0,53 0,12
cm/eC)
Condutividade elétrica (%IACS) 61 14,5

Fonte: adaptado de Comiss&o Técnica da Associagao Brasileira do Aluminio - ABAL (2023).

O aluminio possui caracteristicas que o destaca quando comparado com
outros materiais, caracteristica como, alta resisténcia a corrosdo devido a fina e
invisivel camada de 6xido e sua afinidade com oxigénio (O) do ar (ABAL, 2023). O Al
possui uma estrutura do tipo CFC que facilita o escorregamento dos planos, fazendo
do Al um material ductil. O Al é um material antimagnetismo, atoxico e infinitamente
reciclavel sem perda de propriedades. Mas uma de suas principias caracteristicas é
sua leveza, seu peso especifico é de cerca de aproximadamente 35% do peso do aco
e 30% do peso do cobre (ABAL, 2023).

Apesar do Al apresentar caracteristicas que fazem dele um material
interessante, sua resisténcia mecanica € baixa quando comparada com outros
metais, limitando sua aplicagdo na industria. Por este motivo, a melhor forma de

melhorar o desempenho do Al, é adicionando elementos quimicos (maioria metalicos)
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em sua composigao, conferindo assim caracteristicas e propriedades ajustadas a

aplicagao desejada.

As principais ligas de aluminio sdo categorizadas em séries numéricas de

acordo com a sua composic¢ao e propriedades. E podem ser classificadas entre, ligas

para fundi¢ao (Tabela 2.3) ou ligas trabalhaveis (Tabela 2.2).

Tabela 2.2 - Ligas de Al trabalhaveis.

Serie  Ale pnnmpal. Caracteristicas Aplicagoes
elemento de liga
TXXX Al puro Alta condutividade elétrica e térmica, Cabos, utensilios de cozinha,
(Minimo 99%) boa resisténcia a corroséao. embalagens e produtos
eletrénicos
2XXX Cobre (Al-Cu) Alta resisténcia mecanica e fadiga.  Componentes de avides,
estruturas aeronauticas e
aplicagbes militares.
3XXX Manganés Boa resisténcia a corrosao, boa Utensilios de cozinha e
(AlI-Mn) conformidade. construcgéo civil.
4XXX Silicio Alta resisténcia ao desgaste e boa  Usado em aplicagdes de
(Al-Si) fluidez. soldagem e para pegas
automotivas, como radiadores
e sistemas de arrefecimento.
5EXXX Magnésio Excelente resisténcia a corrosdo, boa Embarcagdes, construcao de
(Al-Mg) resisténcia mecanica. plataformas offshore, e estrutura
de veiculos.
6XXX  Silicio ou Manganés Alta resisténcia mecénica, boa Perfis de construgao, aeronautica,
(Al-Mg-Si) resisténcia a corrosdo e boa transportes e estrutura gerais.
soldabilidade.
TXXX Zinco Alta resisténcia mecanica. Usado para aplicagdes de alta
(Al-Zn) carga, como industria aeronautica,
esportes e equipamentos militares.
8XXX Estanho ou Litio Resisténcia a corroséo e leveza. Usado em embalagens, filmes e

(Al-Sn)

em componentes eletrénicos.

Fonte: adaptado de Comiss&o Técnica da Associagao Brasileira do Aluminio - ABAL (2007).

Dentre as ligas trabalhaveis existem duas subdivisdes, que sao: Ligas trataveis

termicamente (endureciveis por precipitagdo), das séries 2XXX, 6XXX, 7XXX e

algumas 8XXX; Ligas ndo trataveis termicamente (endureciveis por encruamento),

das séries 1XXX, 3XXX, 4XXX, 5XXX e algumas da 8XXX.

As ligas de Al para fundigao geralmente possuem altos teores de silicio (Si) em

sua composicao, isso para melhorar a fluidez do Al liquido e aumentar a resisténcia a

trincas durante a solidificagao. A elevada quantidade de Si presente na composi¢cao

também inviabiliza que essas ligas sejam trabalhaveis, ou seja, ndo se sujeitam a

variagcdes dos processos de aquecimento e resfriamento.
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Tabela 2.3 - Ligas de Al para fundicédo.

Série Al e principal

elemento de liga Caracteristicas Aplicagoes
IXXX Al puro Alta condutividade elétrica e Rotores, condutores elétricos e
(Minimo 99%) térmica, boa resisténcia a equipamentos industriais.
corroséo.
2XX.X Cobre (Al-Cu) Alta resisténcia mecanica. Pistdes e cabecgote para avibes,
motores a diesel e de
motocicletas.
3XX.X  Silicio+Cobre e/ou Boa resisténcia a corrosao. Cabecote de cilindros, corpo de
Magnésio valvulas, blocos de motores.
(AI-Si-Cu e Al-Si-Mg)
4XX.X Silicio Boa resisténcia ao desgaste, Moldes para artefatos de
(Al-Si) boa fluidez. borracha, utensilios domésticos,
pecas externas de motores.
5XX.X Magnésio Boa resisténcia mecénica. Pecgas submetidas a elevadas
(AlI-Mg) tensdes na engenharia de

aviacdo, maritima e de transporte.

6XX.X  Al-Magnésio + Cobre, Alta resisténcia, boa resisténcia  Usado na industria aeroespacial.

Silicio ou Manganés a corrosao.
(Al-Mg-Mn-Si)
TXX.X Zinco Boa resisténcia mecanica, boa Pecas fundidas para conjuntos de
(Al-Zn e Al-Zn-Mg) resisténcia a corroséo. brasagem.
8XX.X Estanho Resisténcia a corrosao e baixo Para ligas com baixo ponto de
(Al-Sn) ponto de fuséo. fusao.

Fonte: adaptado de Comiss&o Técnica da Associagao Brasileira do Aluminio - ABAL (2007).

Pode-se observar que o aluminio ja esta consolidado em diversas areas da
industria, mesmo assim existem desafios relacionados a producédo deste material,
desafios como alto consumo de energia e ao impacto ambiental relacionados a
mineragdo da bauxita. Algumas pesquisas tém focado no desenvolvimento de
métodos mais sustentaveis de producédo e reciclagem de residuos de aluminio
(Hirsch, 2014)

2.5.2 Cavaco de aluminio

Os residuos obtidos dos processos mecanicos, como cavaco de aluminio, sao
subprodutos gerados em atividades de usinagem, fresagem, furagdo e outros
processos de remogao de material.

O cavaco de aluminio € um residuo fino removido do material durante os
processos de usinagem. O aluminio € um metal leve e relativamente macio, o que
facilita sua usinagem e a formacdo de cavaco. Este residuo por si s6 nao é
considerado altamente toxico, mas a gestdo inadequada dos residuos pode gerar
impactos ambientais. O descarte sem controle pode resultar em acumulo de materiais

em aterros, além de contaminacgao por fluidos de corte ou outros contaminantes
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usados durante a usinagem (Faria, R. T., & Moura, R.D. 2016).

2.6 Compositos de Matriz Metalica

Compaositos de matriz metalica (CMM) é algo que chama muita atengdo de
diversos grupos de pesquisas. A ideia basica da tecnologia de materiais compaositos
€ a de otimizar as propriedades dos materiais pelo processo de combinagao, a
combinagao de metais com particulas ou fibras de reforgo.

A principal caracteristica dos CMM é a sua capacidade de melhorar
propriedades mecanicas, térmicas, elétricas e de desgaste do metal base, ao mesmo
tempo que mantém muitas das vantagens dos metais puros, como a alta ductilidade
e resisténcia a corrosado (Geng, L., & Wu, K. 2017). Existem diversos metais e ligas
que podem constituir a matriz de um CMM, por exemplo, zinco, ferro, aco, niquel,
prata, nidbio, no entanto as mais comuns sdo matrizes de aluminio, cobre, titanio e
magnésio.

A estrutura de um CMM é composta por dois componentes principais, sendo
estes, matriz metalica e o reforco. O CMM pode ser dividido em trés tipos de reforcos,
sendo:

> Compositos de Matriz Metélica Particulada: Utilizam particulas de reforgos
dispersas na matriz metalica. Essas particulas podem ser carbeto de silicio (SiC)
ou alumina (Al,03), que ajudam a melhorar a resisténcia ao desgaste, dureza e

estabilidade térmica.

> Compdsitos de Matriz Metalica Fibrosa: Incorporam fibras longas de material
reforgcante, como fibra de carbono ou cerémicas. As fibras fazem com que o
material adquira uma 6tima resisténcia a tracdo, além de melhorar a resisténcia
a fadiga e a rigidez.

> Compdsitos de Matriz Metalica Hibrido: Combinam particulas e fibras de reforgo
para otimizar uma gama mais ampla de propriedades. Esse tipo de compdsito
pode ser projetado para atender a necessidades especificas de desempenho,

como resisténcia a altas temperaturas e ao desgaste.
As propriedades dos CMMs dependem da interagao entre a matriz metalica e
o refor¢o. Na grande maioria das fabricagées dos CMMs, o reforgo tem como objetivo
melhorar as propriedades mecéanicas do material, propriedades como, resisténcia a

tracdo, dureza e resisténcia ao desgaste, além das propriedades térmicas, como
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condutividade térmica e estabilidade térmica. Na Tabela 2.4 podemos observar
alguns reforgos utilizados nas matrizes metalicas e suas principais propriedades, que

melhoram as propriedades de alguns metais quando adicionados em sua estrutura.

Tabela 2.4 - Propriedades fisicas de alguns reforgos usados em matrizes metalicas.

Material Df"s'di;’e Médulode  Condutividade  Coeficientede  Ponto
g/em Young (GPa) Térmica (W/m.K) Expansao Térmica de
(106K~ fusao
0
SiC 3,2 260 — 480 200 — 270 4,0—-5,0 2500
Al, 04 3,98 365 — 393 35-39 7,1-9 2050
B,C 2,52 360 — 460 29 5,73 2450
C(grafite) 2,25 4,8 —27 25 — 470 0,6 —4,3 3593
SWCNTs 1,8 ~1000 < 2900 0,2 3550
Grafeno 1,05 1000 5000 -6 5727
(monocamada)

Fonte: adaptado de Geng, L., & Wu, K. (2017) e Pramanik et al., (2016)

Atualmente, compositos de matriz metalica ja sao utilizados em diversos
setores industriais, destacando-se em aplicagcbes como: satélites espaciais
(compdsito a base de Titanio e Aluminio), aeronaves civis e militares (compdésitos a
base de Aluminio e Magnésio), manufatura de protese na industria biomédica
(compdsitos Ag/CNT e Ti/Ti — CNT), ldminas de turbinas (Ni/Ni3;Nb), supercondutores
(Cu/Nb, Cu/Nb3SN) e eletrodos de soldagem (Cu/W).

Um dos setores que mais investe em CMMs ¢é a industria aeronautica, ja que
neste setor sdo necessarios materiais com propriedades excepcionais. Componentes
como turbinas, subsistemas mecanicos e partes da fuselagem ja incorporam esses
materiais. A industria automobilistica também tem se mostrado entusiasta dos CMMs,
especialmente com os compdsitos de matriz de aluminio, que permitem reducéo de
peso, maior temperatura de trabalho de motores, aumento da resisténcia ao desgaste
e mecanica. Na Tabela 2.5 mostram-se algumas aplicagcoes de compdsitos de matriz

de aluminio na industria automobilistica.
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Tabela 2.5 - Compdsito de matriz de aluminio e aplicagdes na industria automobilistica.

Composito de Propriedades melhorada L .
matriz de aluminio Aplicagao Fabricante

Al/Al, 05, Resisténcia a abraséo Anel de pistao Toyota

Al/AlL, 04, Desempenho em alta Reforgo seletivo do Peugeot
temperatura bloco do motor

Al/Al, 0, Melhor rigidez, resisténcia ao  Forro do cilindro Honda
desgaste e melhor condugao
de calor

Al/SiC, Forcga especifica, rigidez Biela do motor Nissan
especifica

Al/Al, 0, Forca especifica, rigidez Biela do motor Chrysler
especifica

Fonte: adaptado de Haghshenas,M. (2016).

Diante da crescente demanda por materiais com propriedades notaveis,
intensificam-se as sobre CMMs reforgcados com materiais bidimensionais. O grafeno,
por exemplo, vem sendo usado como reforco de CMMs, com intuito de obter
propriedades superior ao do metal puro. Sendo assim os préximos topicos irdo

abordar acerca de compdésito de matriz metalica/grafeno com maior destaque.

2.6.1 Compdésito de Matriz de Aluminio reforgada com grafeno

Devido as suas propriedades notaveis, o grafeno (Graf) tem sido considerado,
nos ultimos anos, um excelente candidato para atuar como reforgo em compdsitos de
matriz metalica (CMM). Esses materiais despertam grande interesse em setores como
aeronautica, aeroespacial e automobilistica (YANG, Shuai et al., 2024). Embora
alguns CMMs ja sejam bem conhecidos e aplicados comercialmente, o grafeno surge
como um material promissor para o desenvolvimento de compdsitos superiores, com
potencial para reduzir custos de manufatura.

Ao comparar as propriedades de uma monocamada de Graf com as do
aluminio, observa-se uma superioridade significativa do primeiro. Por isso, o Graf vem
sendo utilizado como reforgo para aprimorar diversas propriedades do Al. Nos ultimos
anos, diversos centros de pesquisas tém investigado o desempenho mecanico de
compositos de Al reforgados com grafeno.

Em um estudo conduzido por Wang (2012), a adigdo de apenas 0,3% de
grafeno a uma matriz aluminio puro, isso resultou em um aumento de 62% na

resisténcia a tragdo. Gao (2016), utilizando a mesma porcentagem de reforco, obteve
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um ganho de 30% na resisténcia a tragdo do compdsito. Tais resultados ilustram o
potencial do Graf para melhorar as propriedades mecanica do Al, tendéncia
observada na maioria dos trabalhos sobre compdésitos de matriz de aluminio (CMA)
reforgcados com Graf. Na Tabela 2.6 € mostrado alguns estudos que usaram grafeno

para reforcar o Al puro.

Tabela 2.6 - Resultado obtidos em alguns trabalhos com compdsitos de matriz aluminio
reforcados com grafeno (Graf).

% de Propriedades Mecénicas Tipo de reforgo Referéncia
Matriz grafeno
utilizada
(em peso)
0,1% Dureza reduzida devido a formagao Nanoplacas de Bartolucci et al.
de Al,C; grafeno (2011)
0,25% 38% de aumento na resisténcia ao Nanofolhas de Li, (2017)
escoamento grafeno
0,3% 62% de aumento na resisténcia a Nanofolhas de Wang et al. (2012)
tracao grafeno
Al 0,3% ?O%~ de aumento na resisténcia a Oxido de grafeno Gao et al. (2016)
racao
Puro 0,54% 116% de aumento na resisténcia a Nanoplacas de
tracdo antes da extruséo e 228% grafeno
apos extrusao
0,7% 71,7% de aumento no limite de Grafeno poucas Shin et al. (2015)
escoamento camadas
2% 50% de aumento na resisténcia a Particulas de grafeno Yolshina et al. (2016)
tracao
1% 113% e 300% de aumento na Oxido de grafeno Kwon et al. (2017)

resisténcia a tracao e a flexdo

Fonte: adaptado de Yang et al. (2018).

Os estudos demonstram que, ao aumentar a quantidade de Graf adicionado ao
CMA — até um limite suportado pela matriz —, as propriedades mecanicas tendem a
piorar ou apresentar ganhos insignificantes, isso faz com que haja uma maior
probabilidade de o Graf ficar aglomerado em pontos especificos da matriz. Além
disso, observa-se que o aumento resisténcia mecanica geralmente resulta em uma
diminuicao na ductilidade do material. Portanto, a composi¢ao do compdsito sempre
dependera de onde sera aplicado, podendo ter um equilibrio entre resisténcia
mecanica e a ductilidade (Seyed Pourmand, N. & Asgharzadeth, H. 2019).

Nos estudos que envolvendo CMAs reforgados com grafeno, diversos fatores
influenciam as propriedades finais do material. Os mais relevantes incluem:
quantidade de reforgco adicionada, o aspecto fisico do Graf, dispersdo homogénea do
Graf na matriz, danos na estrutura no Graf durante processamento, formacédo de
carbonetos e ligacdo interfacial Al/Graf (Seyed Pourmand, N. & Asgharzadeth, H.



2019).

2. 7 Estado da arte

A demanda de materiais leves, resistentes e de alta performance tem
impulsionado desenvolvimento de compdsitos de aluminio reforgados com grafeno.
Os compdésitos destacam-se pelo potencial de combinar a ductilidade e baixa
densidade do Aluminio com a excepcional resisténcia mecanica e condutividade
térmica do grafeno. Contudo, ainda ha diversas variaveis a serem investigadas para
otimizar as propriedades finais desses materiais.

O principal desafio tecnoldgico reside na dificuldade de se obter uma disperséo
homogénea e estavel das nanoestruturas de carbono na matriz de aluminio, evitando
a rejeicao, a aglomeragao e a formagao de carbetos frageis (Al,Cs) na interface, que
podem comprometer tanto as propriedades mecanicas quanto a condutividade
(GONCALVES, 2023; BARTOLUCCI et al., 2011). Consequentemente, a maioria dos
estudos relata que a adicdo de mesmo pequenas fragées de grafeno (geralmente
abaixo de 2% em peso) pode levar a melhorias significativas em propriedades como
dureza e resisténcia, mas frequentemente as custas de uma redug¢ao na ductilidade
e, em alguns casos, na condutividade elétrica (GONCALVES, 2023).

Essa reducdo na ductilidade e na condutividade esta intimamente ligada a
defeitos microestruturais induzidos pelo processamento. A introducao de reforcos
nanoestruturados, quando nao perfeitamente dispersos, atua como sitio nucleador de
porosidade e trincas durante a consolidagao. Trabalhos como os de Rashad et al.
(2014), Bartolucci et al. (2011) e Gongalves (2023) observaram que a presenga de
aglomerados de grafeno ou 6xido de grafeno reduzido (rGO) nos contornos de gréao
do aluminio cria barreiras a difusdo atémica durante a sinterizagao, prejudicando a
densificagdo e levando a retencdo de porosidade. Esta porosidade, por sua vez,
quebra a continuidade da matriz, prejudicando a transferéncia de carga e o caminho
condutivo dos elétrons.

Para superar esses obstaculos, a literatura tem explorado intensivamente
diferentes rotas de processamento, com foco em duas estratégias principais: (1)
melhorar a adesao e a molhabilidade entre o Al e o grafeno através da funcionalizagéo
da superficie do carbono, e (2) empregar técnicas de consolidagdo que minimizem o
tempo em altas temperaturas para inibir a formacgao de Al,Cs.

Um exemplo é a trabalho conduzida por Luo, Youming et al., (2023) que

35



demonstraram que o pré-revestimento de nanoplaquetas de grafeno (GNP) com nano
particulas de cobre via deposicéo eletrolitica antes da mistura com o p6 de aluminio
resultou em uma dispersdao superior e em uma interface fortalecida. Este
“‘encapsulamento” metalico previne o contato direto Al-C que leva a formagao de
carbeto fragil Al,C; durante o processamento térmico, um problema persistente
relatado em estudos anteriores.

Entre as técnicas de fabricagéo, a Sinterizacao por Plasma Pulsado (SPS) se
destaca em laboratérios de ponta, como nos trabalhos de Jiang et al. (2018). O SPS
permite ciclos muito rapidos de aquecimento e resfriamento sob pressao, produzindo
materiais muito densos com pouca reacéo prejudicial na interface. No entanto, € um
processo caro e de baixa produtividade, o que limita sua aplicacdo em larga escala.

Por isso, alternativas mais viaveis economicamente, como a metalurgia do pé
convencional (compactagéo a frio seguida de sinterizagado em forno), sdo amplamente
estudadas. Saboori et al. (2018) fizeram um estudo detalhado com essa rota, variando
metodicamente pressédo e temperatura. Eles mostraram que é possivel atingir alta
densificagdo e ganhos de dureza com grafeno funcionalizado, um resultado
importante, pois a maioria dos estudos com forno convencional ndo explora de forma
sistematica todos esses parametros.

Outras técnicas incluem a mistura por moagem de bolas (ball milling), muito
utilizada para promover a adesao fisica do grafeno ao p6 de Al (BASTWROS et al.,
2014), e afabricacdo por fundicdo com assisténcia por ultrassom, que busca
incorporar o reforgo no metal liquido (YANG et al., 2017). Cada método apresenta
seus proprios trade-offs entre homogeneidade, dano ao grafeno e praticidade
industrial.

Em relacédo as propriedades, a literatura mostra tendéncias claras, mas com
resultados variados. O principal mecanismo de fortalecimento € a barreira que o
grafeno cria ao movimento de defeitos na estrutura do aluminio. Estudos como o de
Li et al. (2015) relatam aumentos impressionantes de ~50% na resisténcia e ~100%
na dureza com apenas 0,3% de grafeno. Jiang et al. (2018) também viram ganhos de
40% na resisténcia a tracao mantendo uma ductilidade razoavel.

Ja a condutividade (térmica e elétrica) € mais imprevisivel. Apesar do grafeno
ser um excelente condutor, sua introducdo pode tanto melhorar quanto piorar a
condutividade geral do compdsito. Isso depende crucialmente da qualidade da

interface e da dispersao. Em geral, a condutividade elétrica tende a cair conforme
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aumenta a quantidade de reforgo, devido ao espalhamento de elétrons nas interfaces
(LIU et al., 2019).

A resisténcia ao desgaste € uma propriedade que apresenta melhorias
consistentes com a adicdo de grafeno, gragas as suas propriedades
autolubrificantes. Yan, Shuai et al. (2024) demonstraram redugdes no coeficiente de
atrito e na taxa de desgaste, utilizando uma porcentagem de 0,3% de grafeno.

Resumindo, a pesquisa com compodsitos de aluminio-grafeno € um campo
dindmico e promissor, mas que ainda enfrenta desafios fundamentais. Para avancar,
é crucial superar o problema da dispersdo homogénea e do controle da interface entre
os materiais, onde a funcionalizacdo do grafeno e técnicas de mistura inovadoras
desempenham um papel central. Além disso, € necessario equilibrar desempenho e
viabilidade: enquanto técnicas sofisticadas de laboratdrio, como a Sinterizacdo por
Plasma Pulsado (SPS), produzem os melhores resultados, métodos mais
convencionais — como a metalurgia do p6 — buscam um custo-beneficio que permita
a aplicacdo em escala industrial. Outro ponto essencial € a adog¢ao de mais estudos
sistematicos, pois falta na literatura uma investigagdo ampla e metodologica dos
parametros de processo nas rotas convencionais — algo que, como demonstrado por
Saboori et al., (2018) é vital para isolar variaveis e entender claramente as relagdes
de causa e efeito.

Por fim, é preciso gerenciar os trade-offs inerentes ao material, especialmente
o conflito entre ganho de resisténcia e perda de ductilidade ou condutividade, que
pode ser atenuado com uma interface bem projetada e uma microestrutura otimizada.
Portanto, o caminho para a otimizacao e futura aplicagdo desses compdsitos depende
de pesquisas que desacoplem as variaveis de processo, aprofundem o conhecimento
sobre as reagdes interfaciais e explorem sinergias entre diferentes formas de grafeno
e tratamentos de superficie, sempre com o objetivo claro de maximizar a densificagao
e a qualidade da jungao aluminio-carbono, desbloqueando assim todo o potencial

dessa combinac&o inovadora.
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3 MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTAIS

As atividades pertinentes ao trabalho foram desenvolvidas nos laboratérios da

Universidade Federal do Pampa — Campus Alegrete.

3.1 Materiais
3.1.1 Aluminio (Al)

Para matéria prima foram compradas barras redondas de aluminio com
didametro de 3/4 polegadas, conforme mostrado na figura 3.1 (a). Essas barras de
aluminio sao usadas para producdo de cavaco e para fundicdo do aluminio usado
para fazer os compdsitos de Al-Graf.

3.1.2 Grafeno (Graf)

O grafeno (Graf) utilizado no trabalho foi doado pela empresa Graphene
Amazonas, e pode ser visto na figura 3.1 (b).

Figura 3.1 - (a) Barra de Al de 3/4 polegadas, (b) grafeno.

B

Fonte: Elaboragéo Propria.
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3.2 Métodos Experimentais

O presente trabalho foi desenvolvido em duas etapas: A Figura 3.2 apresenta-se
o organograma referente a etapa 1, a qual refere-se ao processo de corte e usinagem

do Al, até a obtengao do cavaco de Aluminio (CAL) e sua caracterizagao.
Na figura 3.2 é demostrado o procedimento de corte e usinagem do aluminio.

Figura 3.2 - Organograma da Etapa 1.

Aluminio e cavaco

Misturar cavaco +
grafeno

-Fase 1

Prensar mistura

(pastilhas) raso2

Preparo dos corpos

rFase 3
de prova

Fonte: elaboragéo propria.

Na Figura 3.3, mostra-se o organograma correspondente a etapa 2, a qual refere-
se ao processo de fundigdo e obtengao das amostras, utilizando o aluminio e o cavaco

obtidos na etapa 1.



Figura 3.3 - Organograma da Etapa 2.

Aluminio e cavaco

Fundir aluminio

Misturar cavaco +
~Fase 2
grafeno
Fase 1=
Prensar mistura Misturar aluminio
(pastilhas) fundido + pastilhas
Preparo dos corpos
de prova
Fase 3—
TS T Ensaios mecéanicos
¢ . (tragcao, compressao,
(espectroscopia g
Raman & MEV microdureza,
L impacto e desgaste
Fase 4 Resultados

Fonte: elaboragao propria.

3.2.1 Etapa 1

Nesta primeira etapa descrita na Tabela 3.1, foi realizado o corte da barra de
aluminio para producéo de cavaco, além do corte de pequenas barras de aluminio

com tamanho de 35 mm para fazer a fundigdo. Este aluminio é caracterizado para

observar os elementos que compdem sua estrutura.

Tabela 3.1- Procedimento Etapa 1.

Etapa Fase

Processo

1 Corte da barra de aluminio

ETAPA 1 2 Produgao de cavaco

3 Caracterizagao do aluminio

Fonte: elaboragao propria
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Fase 1- Corte da barra de aluminio

Inicialmente, foi cortado uma barra de aluminio com didmetro de 3/4 de
polegadas, sendo essa cortada com pedagos de 150 mm para o processo de

usinagem e pedagos com 35 mm que sao usados para o processo de fundig¢ao.

Fase 2- Producao de cavaco

Para producdo do cavaco de aluminio, utilizou-se uma barra de Al, da qual
foram seccionados segmentos de 150 mm (Figura 3.4(a)). A processo de usinagem
desses segmentos foi realizada em um torno mecéanico (Figura 3.4 (b)), gerando
cavacos que em seguida, foram submetidos a um processo de moagem em
liquidificador (Figura 3.4 (c)) para redugao granulométrica. A Figura 3.4 (d-e) ilustra o
material antes e apds a moagem.

Posteriormente, o cavaco de aluminio moido foi utilizado para misturar com

grafeno, para fabricacédo de pastilhas.

Figura 3.4 - (a) Barra de Al cortada com 35 mm e 150 mm; (b) torno usado para a
usinagem da barra de Al; (c) liquidificador; (d) cavaco apds a usinagem (antes do
liquidificador) e (e) cavaco apds moagem pelo liquidificador.

c) ‘

Fonte: elaboracgao propria.
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Fase 3 - Caracterizagao do aluminio

A terceira fase da etapa 1 consiste na caracterizagcado da barra de aluminio,
para caracterizacdo do aluminio foram usados os seguintes equipamentos:
fluorescéncia de raios-X (FRX), espectroscopia Raman e Microscopio eletrénico de
varredura, com o proposito de ter informagdo da composi¢cdo quimica e morfolégica

do material.
Fluorescéncia de raios-X (FRX)

A fluorescéncia de raios-X (FRX) é uma técnica analitica ndo destrutiva
utilizada para caracterizar e determinar a composicdo elementar de materiais. O
meétodo baseia-se na fluorescéncia induzida por radiagao altamente energética, como
os raios-X, que excita os elétrons dos niveis mais internos dos atomos, ou seja, o
elétron é retirado deixando uma vacancia no seu nivel eletrénico de baixa energia, e
logo a vacancia é preenchida por um elétron de um nivel eletrénico de maior energia.
Essa diferenca de energia libera energia quantica na forma de um féton de luz
(Ferretti, 2009).

Devido a sua versatilidade, a FRX é amplamente aplicada para determinar
elementos quimicos em diversas areas como geologia, medicina, biologia, entre
outras (Santos et.al. 2013). Embora permita identificar a composi¢ao quimica de um
material, a técnica apresenta limitagdes instrumentais: elementos com numero
atdbmico menor ou igual 12 (Z<12) nao sao identificados, como por exemplo: carbono

(C), hidrogénio (H) e nitrogénio (N), ndo sao detectados.

Neste estudo, utilizou-se um equipamento FRX da marca Epsilon, pertencente
ao Grupo GOMNDI da Universidade Federal do Pampa-UNIPAMPA (Figura 3.6 (a)).
O objetivo foi identificar os elementos quimicos presentes na barra de Al, a fim de

confirmar sua pureza.
Espectroscopia Raman Confocal

Para complementar a fluorescéncia de raios-X, o aluminio foi caracterizado
pela espectroscopia Raman (conforme ilustrado na Figura 3.5) para o qual usou-se o
microscopio Raman confocal da marca HORIBA, modelo XploRA PLUS, da
Universidade Federal do Pampa, campus Alegrete (Figura 3.5(b)).

Microscopia eletréonica de Varredura (MEV)
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A microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi utilizada para verificar a
estrutura morfologica do aluminio, foi utilizado o microscépio da marca Zeis, modelo

EVO MA10, conforme apresentado na Figura 3.5(c).

Figura 3.5 - (a) Equipamento de FRX; (b) Microscopio Raman confocal e (c)
Microscopio eletrénico de varredura.

a) ‘
i!ﬂ, d

Fonte: elaboragéo propria

3.2.2 Etapa 2

Na segunda etapa (Tabela 3.2) desta pesquisa € abordada o processo da
mistura do cavaco de Al com materiais 2D, preparo das pastilhas usadas para
fundicdo, processo de fundicdo, assim como do preparo das amostras para

caracterizagao e ensaio.

Tabela 3.2 — Procedimento da Etapa 2.
Etapa Fase Processo

1 Mistura do cavaco com Graf

IZETAPA 2 Prensar mistura (cavaco de aluminio + Graf)

3 Fundir aluminio e misturar com as pastilhas

4 Caracterizacao e ensaio mecanicos

Fonte: elaboragéo propria

Fase 1- Mistura do cavaco com o Grafeno

Para a mistura, utilizou-se uma quantidade de cavaco de aluminio equivalente
10% do peso total do metal fundido. O grafeno foi adicionado em diferentes

proporgoées (0,1%, 0,2%, 0,5%, 0,7% e 1%) em relagdo ao mesmo peso do aluminio
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fundido. Como base de calculo, adotou-se 135 gramas de aluminio, correspondentes
a segmentos de 35 mm de comprimento. As amostras fabricadas de Al-Graf foram
nomeadas de: Al-Graf-0.1%, Al-Graf-0.2%, Al-Graf-0.5%, Al-Graf-0.7% e Al-Graf-1%,

Todo o processo de pesagem e mistura foi realizado com uma balanga de
precisdo Shimadzu e um pildo de ceramica, conforme ilustrado nas Figuras 3.6 a) e
3.6 b). A mistura foi efetuada manualmente com o pildao por um periodo aproximado

de 30 minutos.

Fonte: elaboracéo pr()pia.

Fase 2 — Prensagem e mistura (Cavaco + Graf)

Apods o preparo da mistura, procedeu-se a fabricagdo das pastilhas utilizando
uma prensa hidraulica modelo BOVENAU-P15000 (Figura 3.7(a)). Para isso,
empregou-se um molde constituido por um tubo mecanico, que serviu como matriz
para acomodacao da mistura de cavaco-grafeno, e um pedago de ferro redondo
macigo, responsavel pela compactagdo do material (Figura 3.7(b). A prensagem foi
realizada com pressdo de 5 toneladas durante 5 minutos, resultando em pastilhas
cilindricas com dimensdes padronizadas de 20 mm de diametro por 5 mm de altura
(Figura 3.7(c)).

Esta etapa permitiu a obtengao de corpos de prova uniformes, adequados para
0S ensaios subsequentes, garantindo a reprodutibilidade do processo de fabricagao.
A configuragao do molde e os parametros de prensagem foram cuidadosamente

controlados para assegurar a qualidade das amostras produzidas.
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Figura 3.7 - (a) Prensa hidraulica; (b) molde usado para o embutimento da mistura; (c)
pastilhas de cavaco com material 2D.

o

Fonte: elaboragao propria.

Fase 3 — Fundicao do Al e misturar com as pastilhas

Na fase 3 da etapa 2, prepara-se um banho de aluminio para misturar com as
pastilhas previamente preparadas. Funde-se aproximadamente 135 g de aluminio em
um cadinho (conforme Figura 3.8 a), para cada porcentagem de grafeno. Para a fuséo
do aluminio, utiliza-se um forno mufla, ilustrado na Figura 3.8 b), mantendo-se a

temperatura a 800°C por 40 minutos.

Figura 3.8 - (a) Cadinho para fundigao; (b) Forno mufla.

Fonte: elaboracgao prépria
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Apods a fusao inicial, o aluminio liquido é retirado do forno e misturado as
pastilhas de cavaco com o material 2D. Em seguida, a composi¢ao retorna ao forno
para uma segunda fusao, realizadas nas mesmas condi¢cdes de temperatura e tempo.

Concluida a fusdo, o novo compésito é vazado nos moldes especificamente
confeccionados para receber o metal liquido. Esses moldes sao fabricados a partir de
uma chapa retangular (100 mm x 200 mm) com espessura de 3,75 mm, a qual séo
soldados tubos cilindricos com didmetro de 20 mm e altura de 20 mm. A Figura 3.9 a)
ilustra 0 molde utilizado para as amostras do ensaio de compressao.

Para os moldes das amostras de impacto, empregou-se uma chapa retangular
(100 mm x 200 mm) com espessura de 3,75 mm, soldada em formato de
canais, utilizando ferro chato com 15 mm de largura, 3 mm de espessura e 60 mm de
comprimento.

As amostras dos compadsitos apods resfriamento sao retiradas dos moldes para
serem usinada e ficarem nas dimensdes de 16 mm (altura e didmetro) para amostras
do ensaio de compressao e no caso do ensaio de charpy as dimensdes estabelecidas
pela norma ISO 148-1:2016. Na Figura 3.9 b) pode-se observar os corpos de prova
(para compressao) depois de retirados dos moldes, os quais ficam circulares com

didmetro de 20 mm e tamanho de 20 mm (antes da usinagem).

Figura 3.9 - Molde usado para fazer os corpos de prova fundidos; (b) Corpos de provas
retirados do molde.

{

Fonte: elaboragéo propria.

Fase 4 — Caracterizagao e ensaios mecanicos

Na quarta fase da etapa 2, apds o preparo das amostras do compdsito, estas

foram submetidas as respectivas caracterizagdes e ensaios mecanicos. As amostras
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de Al-Graf foram caracterizadas por espectroscopia Raman e microscopia eletrénica
de varredura (MEV), com o objetivo de verificar a presenga do grafeno na matriz de
aluminio. Essa andlise foi realizada por meio da medigdo dos espectros
caracteristicos do grafeno nas ligas, apos o processo de fundig¢ao.
Concluidas as caracterizagdes, procedeu-se a realizacdo dos ensaios

mecanicos, incluindo:

e Ensaio de tracao

e Ensaio de compressao

e Ensaio de dureza

e Ensaio de impacto

e Ensaio de desgaste

3.2.3 Ensaio de tragao

O ensaio de tragao constitui um dos métodos mais empregados para avaliagao
das propriedades mecanicas dos materiais. Este ensaio consiste na aplicagédo de uma
forga de tragdo uniaxial em um corpo de prova até a ocorréncia de fratura. Através
deste procedimento, obtém-se parametros fundamentais como:

e Tensdo maxima

e Deformacéo especifica

e Limite de resisténcia a tracao
e Limite de escoamento

e Alongamento percentual

Estes parametros fornecem informacdes essenciais sobre o comportamento
do material sob carregamento mecanico.

Para a execugao dos ensaios, adotaram-se as normas técnicas estabelecidas
pela Associagao Brasileira de Normas Técnicas (ABNT), organizagao reconhecida por
sua exceléncia técnica ha décadas. A norma especifica que regulamenta o ensaio de
tracdo em metais € a ABNT NBR ISO 6892-1, a qual estabelece todos os requisitos
para:

1. Preparacao dos corpos de prova

2. Especificagdes das maquinas de ensaio

3. Controle da velocidade de ensaio (taxa de deformagao ou taxa de tenséao)
4. Condicdes de temperatura

Conforme prescrito na norma, o comprimento util (L,) para corpos de prova
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cilindricos mantém relagao proporcional com o didmetro, sendo definido como Ly=5d,
ou Lo=10d,, conforme ilustrado na Figura 3.10 a). No presente estudo, adotaram-se
as dimensodes Ly=25 mm e dy=5 mm.

Os ensaios foram realizados em uma maquina de ensaio universal SHIMADZU
modelo AGS-X, instalada no Laboratério de Metalografia da Universidade Federal do

Pampa, conforme demonstrado na Figura 3.10 b).

Figura 3.10 - (a) Medidas do corpo de prova usado para ensaio de tragao; (b) maquina

universal de ensaio.
7.50 11,00

17,02

@5.00

25,00

Fonte: elaboragéo propria.
Para confecgao das amostras para o ensaio foi preparado um molde, conforme

figura 3.11 a), onde é vazado o aluminio/compésito na forma liquida. Apds o
resfriamento do aluminio/compésito, 0 mesmo é retirado do molde para ser usinado
e chegar as medidas escolhidas para realizagdo do ensaio de tragdo. Na figura 3.11

b) pode ser observado o corpo de prova antes e apds usinagem.
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Figura 3.11 - (a) Corpos de prova antes da usinagem; (b) Corpos de prova apos
usinagem.

REETEN

Fdnte: elaboragao propria.
3.2.4 Ensaio de compressao

Assim como o ensaio de tragao, o ensaio de compressao serve para avaliar as
propriedades mecéanicas dos materiais. Este ensaio tem como objetivo usar uma
carga uniaxial para comprimir o material e avaliar como o material comporta-se
quando comprimido. Isso € importante para materiais utilizados em aplicagbes
estruturais, como pilares, colunas e componentes mecanicos que estdo sujeitos a
esforcos compressivos.

Para realizagao do ensaio de compressao foi utilizada a mesma maquina que
usada para realizagdo do ensaio de tragao citado anteriormente. Para definir as
medidas dos corpos de prova foi usado a norma ASTM E9. A norma estabelece que
a relagao entre altura e diametro tem que estar entre 1 e 2 (altura/didametro), onde a
altura ndo deve ser muito alta (altura/diametro > 2) para evitar flambagem e nao pode
ser muito baixa (altura/didmetro < 1) porque os resultados podem ser influenciados
pelo atrito nas placas da maquina. Logo respeitando a norma ASTM E9 foi usado uma
relacdo 1:1 para os corpos de prova da compressao, onde a altura € 16 mm e o

didmetro 16 mm.

3.2.5 Ensaio de microdureza

O ensaio de microdureza é uma técnica utilizada para avaliar a resisténcia de
materiais a deformacgéo plastica. Esse ensaio é baseado na aplicagdo de uma carga
muito pequena (geralmente entre 10 gf e 1000 gf) sobre a superficie do material por

meio de um penetrador de geometria definida, este penetrador deixa uma impresséao
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no material, esta impressao é medida e correlacionada com a dureza. O penetrador
mais utilizado para este ensaio € o piramidal de diamante, utilizado nos métodos
Vickers e Knoop.

O ensaio de microdureza foi realizado apenas em escala Vickers, e a carga de
utilizada no ensaio foi de 0,1 kgf. As amostras foram lixadas usando lixas d’agua
desde 220 até 800. O microdurbmetro usado foi da marca Buehler modelo MicroMet
6010, conforme mostrado na Figura 3.12 a).

Foram realizadas 25 medi¢des de microdureza para cada amostra, sendo um
total de 5 amostras para cada porcentagem. Essa quantidade de medidas foi
escolhida para garantir maior precisao nos resultados e abranger todos os quadrantes
das amostras. Na Figura 3.12 b), pode-se observar o sistema utilizada para definir os

pontos de medigdes.

Figura 3.12 — a) Microdurdmetro e b) imagem ilustrativa dos pontos onde foram feitas
medidas de microdureza.

Fonte: elaboragao propria.

3.2.6 Ensaio de Impacto modificado

O ensaio de charpy € um método amplamente utilizado para avaliar a
tenacidade ao impacto de materiais, especialmente metais e polimeros. Este ensaio
tem como objetivo medir a energia absorvida por um corpo de prova submetido a um
impacto repentino. Através deste ensaio pode-se determinar a tenacidade e a
resisténcia ao impacto do material.

Para realizagéao do ensaio de charpy foi seguida a norma ISO 148-1:2016, onde

define o tamanho do corpo de prova sendo, 10 mm x 10 mm x 55 mm, com um entalhe



em V ou U.

Devido a falta de equipamentos que mantenha um padréo de entalhe em todas
as pecas, foi feito entalhe nas pecas usando uma maquina de corte da BUEHLER
modelo Isomet 4000, de alta precisao, conforme mostrado na Figura 3.13 (b). O disco
usado na maquina possui uma largura de 2 mm e o entalhe foi feito com 1 mm de
profundidade, na Figura 3.13 (a) pode ser visto o desenho de como fica o entalhe na
peca para o ensaio de charpy. O ensaio de charpy foi realizado utilizando a maquina
da marca BUEHLER modelo Isomet 4000 de posse da Universidade Federal do

Pampa, como pode ser visto na Figura 3.13 (c).
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Figura 3.13 — (a) Medidas do corpo de prova para ensaio de charpy; (b) maquina usada

para fazer entalhe e (c) maquina de ensaio de charpy.
a) - 27.50 ] — 1000 b) .

3

10,00

Fonte: elaboragéo propria.

Apés fundir o aluminio com o material 2D, a mistura € colocada em moldes
para confecgdo dos corpos de prova do ensaio de charpy, na figura 3.14 (a) é
mostrado os moldes utilizados. Apds colocar o aluminio fundido nos moldes e retirar
0s corpos de prova para serem usinadas e ficaram com as dimensdes corretas (10

mm x 10 mm x 55 mm), conforme mostrado na figura 3.14 (b).



Figura 3.14 — (a) Molde usado para fazer corpos de prova do ensaio de charpy; (b)
corpos de provas usinados e com entalhe.

Fonte: elaboracgéo propria.

3.2.7 Ensaio de desgaste

O ensaio de desgaste tem como objetivo avaliar a resisténcia de materiais a
perda de massa ou degradacgao superficial quando submetidos a condigdes de atrito,
abrasao ou erosao. Para realizagao deste ensaio foi utilizado o equipamento da marca
PHOENIX TRIBOLOGY, modelo TE 53 SLIM, que se encontra no Laboratério de
Tribologia da Universidade Federal do Pampa. Na Figura 3.15 pode ser visto o
equipamento usado para o ensaio de desgaste.

Os parametros utilizados no ensaio foram os seguintes: disco de didmetro 60
mm com a face de contato coberta com lixa de granulometria 280, carga de 500 g,
velocidade de 50 RPM e numero de ciclos de 50, 100 e 150.

Cada amostra é limpa e pesada em balanca analitica antes e apds cada

ensaio, a balanga tem uma resolugao de 0,0001 g.

52
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Fonte: Elaboracgéo propria.

3.3 Analise de Variancia (ANOVA) com um unico fator e Teste de significancia

A andlise de variancia, também conhecida como ANOVA, serve para testar e
comparar hipoteses a respeito da importancia de cada parametro existente no modelo
proposto, assim como na analise dos residuos provenientes dessa analise.

Dentro da ANOVA o teste mais conhecido para que verifique a significancia do
modelo € o teste F (Fisher). Este teste € usado para determinar se existem diferengas
significativas entre as médias de trés ou mais grupos (tratamentos). O teste tem como
objetivo verificar a variabilidade entre grupos (efeito do tratamento) com a

variabilidade dentro dos grupos (erro aleatorio).

F. = MQTratamentos (1 )
° MQ

Onde:
MQ7ratamentos - Média quadratica dos tratamentos;

MQy — € a média quadratica erro.

O teste F considera duas hipoteses que devem ser testadas, sdo elas: Hipotese
nula (Hy) — Nao ha diferenga significativa entre as médias dos grupos (tratamentos);
Hipotese alternativa (H,) — Pelo menos uma média é diferente das demais. No caso
da hipétese nula, F, (F calculado) possui uma distribuicdo F com (n — 1) graus de

liberdade no numerador e a(n — 1) graus de liberdade no denominador. Logo, o teste
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rejeita a hipétese nula se F, exceder Fy (5-1)amn-1), ONde a € o nivel de significancia

adotado (por exemplo, em nosso caso sera: 0=0,05 (5%)) € Fg@a-1)am-1) € O

correspondente abscissa da distribuicdo F. Também conhecido como F tabelado.

A Tabela 2.7 é mostrado como os dados experimentais podem ser organizados

para o uso de ANOVA com um fator e varias observagdes (medidas). Digamos y;;

representa a j-€sima observagéao sujeita ao i-ésimo tratamento, isso considerando um

numero igual de observagdes para os tratamentos.

Tabela 3.3 — Montagem dos dados para uso da ANOVA com um unico fator.

Tratamentos Observagoes Totais Médias
1 Y11 Y12 YVin V1. V1.
2 Y21 Y22 Yon Yo. Y.
a Ya1 Ya1 Yan Ya. Va.
. V1.

Fonte: adaptado de Montgomery, D. C.; Runger, G. C.

Na tabela 2.8 podemos observar as formulas usadas para os calculos da

ANOVA com um fator:

Tabela 3.4 — Férmulas de calculos para ANOVA de um fator.

Fonte de Soma quadratica Grau de Média quadratica

variagao liberdade
Tratamentos - y2  y? a—1 _ SQrratamentos

SQtratamentos = - 71 - W MQrratamentos = (a—1)
=
Erro S$Qe = SQr — SQtratamentos a(n—1) MQg = SQk
E a(n—-1)

Total ol an—1

2
Y.
ser= D ) V-

i=1j=1

Fonte: adaptado de Montgomery, D. C.; Runger, G. C.

a - numero de tratamentos; n - numero de observagdes; N — numero de total de

observagdes; y; — total das observagdes sujeitas ao i-€simo tratamento; y;; - variavel

aleatdria denotando a ij-ésima;

y — soma total das observacgdes sujeitas ao i-ésimo tratamento e j-ésima observagéo.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta segdo sao analisados e discutidos os resultados obtidos. Serao
apresentadas as caracterizagdes das matérias primas. Em seguida sdo apresentados
os resultados de ensaios mecanicos dos novos compositos com diferentes
porcentagens de grafeno na composigao.

4.1 Caracterizacdao das matérias primas

Na Figura 4.1 € mostrado a imagem o6ptica de um grafeno de varias camadas
que foi utilizado na mistura com o cavaco de aluminio. Ja na Fig. 4.1 (b) observa-se

o espectro Raman do grafeno usado, onde nota-se as presengas das bandas G e 2D,
caracteristicas do grafeno.

Figura 4.1 — a) Imagem do grafeno usando microscépio 6ptico apds ser misturado com
cavaco de aluminio, b) espectro raman do grafeno misturado com cavaco.

Intensidade (u.a)

2D

)

1000 1500 2000 2500 3000 3500
Deslocamento Raman (cm™')

Fonte: Elaboragao propria.

O aluminio utilizado no presente trabalho foi analisado usando a técnica de
fluorescéncia de raios-X (FRX). Com esta técnica foi possivel verificar os principais
elementos do Al, conforme mostrado na Tabela 4.1.
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Tabela 4.1 — Composicao da barra de Aluminio.

Material Elemento quimico Porcentual em
massa
Aluminio Al 96,724
Silicio Si 2,334
Ferro Fe 0,399
Cobre Cu 0,105

Fonte: Elaboragéo propria.

4.2 Espectroscopia Raman do Al-Graf

Os espectros Raman das amostras ap6s a fundicdo apresentam duas bandas
caracteristicas: a banda D, localizada entre aproximadamente 1315cm™ e 1325 cm™,
que esta associada a desordens estruturais e defeitos; e a banda G, situada entre
cerca de 1550 cm™ e 1570 cm™, referente ao grafite e correspondente as liga¢des
entre atomos de carbono na configuragao planar com hibridizagao sp>.

Nas Figuras 4.2(a) a (j) podem ser observadas as imagens e os espectros
Raman do material 2D presente nos compositos. Nota-se, porém, que os espectros
exibem apenas as bandas D e G, sem a presenca da banda 2D, que é caracteristica
do grafeno — como ilustrado anteriormente na Figura 4.1(b).

Essa auséncia pode ser atribuida ao estresse mecanico gerado durante o
processo de maceracdo com pildo, que pode romper ligagdes atbmicas e

desorganizar a estrutura do grafeno, levando ao desaparecimento da banda 2D.

Figura 4.2 — Imagens épticas e espectros Raman do grafeno apoés fundi¢ao, sendo: a)-
b) 0,1%, c)-d) 0,2%, e)-f) 0,5%, g)-h) 0,7% e i)-j) 1,0% de grafeno.
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Fonte: Elaboragéo propria.

No trabalho de Bartolucci et al., (2011) relata-se a presenga de Al,C;. Os
autores atribuiram a formacdo deste carboneto as altas temperaturas de
processamento e a sua nucleacgao preferencial em defeitos da estrutura grafitica ou
no carbono amorfo, onde os planos prismaticos apresentam alta energia superficial.
Essa analogia sugere que, devido as elevadas temperaturas as quais os compdsitos
sado submetidos, pode ocorrer a formacgao de carbonetos nas amostras, uma vez que
o Al,C; se nucleia preferencialmente em defeitos da estrutura.

Seyed (2019) e Awotunde et al. (2019) descrevem que a criagao de defeitos
na estrutura do grafeno durante o processamento ocorre em todos os métodos e
técnicas de produgdo de compdésitos, conforme relatado em artigos que estudam
compositos de Al/Gr. No estudo de Bastwros et al. (2014), os autores reportam o
aumento na quantidade de defeitos e desordem na estrutura do grafeno apds mistura
por moagem de bolas, decorrente das forgas fisicas aplicadas durante o processo. Ja
Yang, Shuai et al., (2024) descrevem que o pico da banda D mais intenso indica a
presengca de numerosos grupos funcionais contendo oxigénio na superficie do
grafeno. Portanto, pode-se inferir que o método utilizando pildo também proporciona
o aumento de defeitos e desordem na estrutura devido as forcas fisicas aplicadas

durante o processo de mistura.
4.3 Analise dos compésitos por MEV

Nas Figuras 4.3 a 4.8 sdo apresentadas as imagens obtidas por MEV.
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Observou-se grafeno em todas as amostras (Figuras 4.4 a 4.8) com diferentes
porcentagens em peso. Foram feitas 3 imagens em cada amostra, sendo a imagem

com cor vermelha para identificar carbono e a com cor azul para identificar aluminio.

‘_‘gura 4 3 Imagem MEV da amostra Al.
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Signal A = NTS BSD  Aperture Size =60.00 m  Date :30 Dec 2025 CDTN/CNEN
EHT = 10.00 kV Mag= S800KX WD = 8.2 mm I

Fonte: Elaboragéo propria.

Flgura 4. 4 Imagem MEV da amostra Al-Graf_0,1%.

SE MAG: 5000x HV:10kV WD:82mm

SE  MAG: 5000x  HV: 10kV WO:82mm

Fonte: Elaboragéo proépria.



Flgura 4 5 — Imagem MEV da amostra Al-Graf_0,2%

SE MAG:2000x HV:10kV WD:8,1mm

SE MAG: 2000x MV: 10 kV WD: 8.1 mm

Fonte: Elaboragao prépria.

SE MAG: 2000x HV:10kV WD:7,9mm

SE MAG:2000x HV: 10kV WD: 7,9 mm

Fonte: Elaboragao prépria.
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Flgura 4.7 — Imagem MEV da amostra Al-Graf_0,7%.

SE MAG: 2000x HV:10kV WD: 79 mm

SE MAG: 2000x HV: 10KV WO:7.9 mm

Fonte: Elaboragéo propria.

__Flgura 4. 8 - Imagem MEV da amostra Al-Graf_1%.

SE MAG: 5000x HV:10kV WD:81mm

Al

SE MAG: 5000x HV:10kV WD:81mm

Fonte: Elaboragao propria.
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4.4 Microdureza

Na Figura 4.9 pode ser observado os resultados de microdureza (HV) nas

amostras Al-Graf com diferentes porcentagens de grafeno.

Figura 4.9 — Microdureza dos compdsitos de matriz de aluminio reforgado com grafeno.
120

100

80

60

40 -

Microdureza Vickers (HV)

20

Al Al-Graf_0,1%  Al-Graf_0,2%  Al-Graf_05% Al-Graf 07%  Al-Graf_1,0%
Amostras

Fonte: Elaboragao propria.

Na Tabela 4.2 é exibido os valores da microdureza (HV) e o aumento

percentual, em relacdo a amostra de Al puro (Al).

Tabela 4.2 — Microdureza (HV) e aumento percentual dos compdsitos em relagao ao Al

Amostra Média (HV) Dezl:lri% padréao Aumento percentual
Al 82 t+4 -
Al-Graf_0,1% 87 +3 +6
Al-Graf_0,2%. 87 +4 +6
Al-Graf_0,5%. 89 +3 +9
Al-Graf_0,7%. 91 +4 +11
Al-Graf_1%. 98 +4 +19

Fonte: Elaboragao propria.

Com os resultados apresentados na Figura 4.9 e Tabela 4.2, é possivel notar
a diferenga de desempenho mecéanico relacionado a microdureza entre as diferentes

porcentagens de grafeno dos compdésitos. O compdsito Al-Graf_1% (1% de grafeno



em peso) se destaca por apresentar um aumento na microdureza de 19% com relagéao
ao Al puro. Ja Bisht, Ankita., et al. (2017) em seu estudo encontrou um aumento da
dureza de 21,4% com 1% em peso de nanoplaquetas de grafeno (GNP).

Todas as amostras analisadas apresentaram desempenho superior ao do
aluminio puro. Contudo, nos casos em que o aumento foi inferior a 11%, os resultados
podem ser considerados insignificantes, uma vez que estao dentro da faixa de desvio
padrdo amostral. Isso indica que a densidade de deslocamento desses compositos
permanece préoxima a do aluminio puro.

Tal comportamento pode ser explicado por uma baixa dispersao ou possivel
aglomeracdo do grafeno na matriz metalica. Dessa forma, apenas uma fragcdo do
material foi efetivamente reforcada nessas amostras, agravado pelo fato de que as
porcentagens utilizadas sdo menores em comparagao com as demais formulagoes.

O grafeno atua como um refinador da microestrutura granular em matrizes
metalica, devido a sua natureza 2D que promove a nucleagéo heterogénea de graos
durante a solidificagdo devido ao gradiente de propriedades termofisicas na interface
grafeno-metal, o grafeno também pode funcionar como barreira aos movimentos de
discordancias através do preenchimento eficiente dos poros e defeitos na estrutura
metalica (Jayaseelan et al., 2022).

A Tabela 4.3 exibe os resultados de algumas observagdes de microdureza
realizadas para cada amostra. Ressalta-se que a tabela ndo contempla a totalidade
dos dados do ensaio; entretanto, para o calculo das somas totais e médias, todas as
observacdes foram consideradas. Esses valores e suas respectivas médias foram
utilizados para a realizagao de uma analise de variancia (ANOVA) com um fator. Com
base nesse procedimento, obtiveram-se os valores de F calculado e F critico, a fim
de verificar se as diferentes porcentagens de grafeno exercem influéncia significativa

na microdureza das amostras em comparagdo com o aluminio sem grafeno.
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Tabela 4.3 — Medidas de microdureza, suas somas totais e médias.

Concentragao Observagoes da microdureza
de grafeno
(%) 1 2 25 Totais Média
Al 78,2 82,2 80,5 2044,25 81,77
Al_Graf-0,1% 82,6 87,1 81,4 2180,3 87,21
Al_Graf-0,2% 89,5 74,3 94,1 2163,85 86,55
Al_Graf-0,5% 83,2 89,7 94,6 2220,31 88,81
Al_Graf-0,7% 90,7 89,7 88,5 2286,25 91,45
Al_Graf-1,0% 93,9 90 95 2434,25 97,37

13329,21 88,86

Fonte: Elaboragao propria.

A Tabela 4.4 apresenta os resultados da soma quadratica dos tratamentos,
total e do erro, além dos graus de liberdade e das média quadratica dos tratamentos

e dos erros.

Tabela 4.4 — Analise de Variancia em termos de microdureza.

Fonte de Soma quadratica Grau de Média quadratica
variagao liberdade
Tratamentos 3435,8 5 687,16
Erro 35225,94 144 244,62
Total 38661,74 149

Fonte: Elaboracgéo propria.

Como o valor do grau de liberdade do erro € 144 foi usado o valor mais préoximo
encontrado na tabela, sendo este valor 120. Logo, o valor do F tabelado para
significancia de 95% é:

fo,05;5,120 = 2,29

Ja o valor de F calculado é:
F, = 2,81

Considerando as hipéteses: Hipdtese nula (Hy) — Nao ha diferenca significativa
entre as médias dos grupos; Hipotese alternativa (H;) — Pelo menos uma média
édiferente das demais. Visto que F calculado é maior que o F tabelado logo temos

uma forte evidéncia de que H,, é verdadeiro.
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Com a rejeicdo do H,, pode-se afirmar que o grafeno exerce influéncia

diretamente na microdureza das amostras.

4.5 Resisténcia a compressao

Na Figura 4.10 pode ser observado o grafico de barras dos resultados da
tensdo de compressdo nas amostras Al-Graf com diferentes porcentagens de

grafeno.

Figura 4.10 — Tens&o de compressao do Al e Al-Graf para 0,6 de deformacéo.
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Fonte: Elaboragao propria.
Na Tabela 4.5 é exibido os valores da tensao de compressao atingida para o
caso de 60% de deformacdo e o aumento percentual, em relacdo a amostra de Al
puro (Al).

Tabela 4.5 — Tensao de compressao para 0,6 de deformagao dos Al-Graf e seu
aumento percentual em relagédo ao Al puro.

Amostra Média (HV) Desvio padrao Aumento percentual
Al 490,8 +14,5 -
Al-Graf_0,1% 521,9 +28,1 +6
Al-Graf_0,2%. 553 +23,7 +12
Al-Graf_0,5%. 554,2 +37,0 +13
Al-Graf_0,7%. 560,4 +27,2 +14
Al-Graf_1%. 562,9 +26,1 +15

Fonte: Elaboragao propria.



Todas as amostras analisadas apresentaram desempenho superior ao do
aluminio puro. Contudo, nos casos em que o aumento foi inferior a 10%, os resultados
podem ser considerados insignificantes, uma vez que estao dentro da faixa de desvio
padrao amostral. Isso indica que a densidade de deslocamento desses compadsitos
permanece proxima a do aluminio puro. As amostras com 0,7% e 1,0% de grafeno
apresentaram a maior resisténcia a compressao (para 0,6 de deformacao). No
entanto, a diferenga de desempenho entre a amostra com 0,2% e a com 1,0% foi de
apenas 3%, indicando uma variagao pequena entre todas as composi¢des testadas.

Os resultados do ensaio de compresséo para as diferentes porcentagens de
grafeno em peso, estdo mostrados na Figura 4.11. Foram escolhidas as deformacdes
de 20%, 40% e 60% para avaliagéo da resisténcia a compressao dos corpos de prova
fabricados, a Tabela 4.6 resume os valores para cada porcentagens de deformagéao

escolhido.

Figura 4.11 — Comparacéao entre os ensaios de compressao do Al e compdésitos.
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Fonte: Elaboragé&o propria.
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Tabela 4.6 — Valores das deformagdes encontradas para 0,2 de deformacéo, 0,4 de
deformacéo e 0,6 de deformacéo.

Compésito Resisténcia a Compressao (MPa)
0,2 de Deformacdo 0,4 de Deformagao 0,6 de Deformacéo

Al 2223 341,2 490,8
Al-Graf_0,1% 2214 339,1 521,9
Al-Graf_0,2% 222.8 347,3 553,1
Al-Graf_0,5% 231.,8 349,7 554,2
Al-Graf_0,7% 235,2 355,6 560,4
Al-Graf_1,0% 237,1 359,9 562,9

Fonte: Elaboragao propria.

Foram testadas cinco amostras para cada concentracdo de grafeno. Os
resultados demonstraram que a resisténcia a compressao dos compdsitos aumentou
proporcionalmente ao teor de grafeno adicionado, com destaque para a formulagao
com 1,0%, que apresentou um incremento significativo em relagdo ao aluminio puro.
O mesmo comportamento foi observado no ensaio de microdureza Vickers, cujos
valores também cresceram com a concentragao do reforgo.

Portanto, é possivel afirmar que o aumento da resisténcia a compressao esta
diretamente ligado a adicao de grafeno no compdsito.

KHANNA, Virat et al. (2023), relataram em seu trabalho que a adi¢cao de 0,5%
em peso de nanoplaquetas de grafeno, aumentou a resisténcia a compressao do
aluminio em cerca de 70%. No entanto, o valor da resisténcia a compressao diminui
a medida que a fragdo de nanoplaquetas aumenta acima de 0,5% em peso.

Com os dados mostrados na Tabela 4.5, observa-se que, quando comparado
Al e Al-Graf_1,0% houve um aumento na resisténcia a compresséao de 6,6% (0,2 de
deformagéao), 5,48% (0,4 de deformacgao) e 14,7% (0,6 de deformagao). Este efeito
pode ser observado na Figura 4.12.
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Figura 4.12 — Comparacgao entre os graficos de compresséo do Al e do Al-Graf_1,0%.
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Fonte: Elaboracgao propria.

A Tabela 4.7 apresenta os resultados de cinco observagdes realizadas para
cada amostra no ensaio de compressao no ponto de 0,6 de deformacgao. Essa tabela
organiza os dados e suas respectivas médias, que foram utilizadas para realizar uma
analise de ANOVA. Com base nessa analise, obtiveram-se os valores de F calculado
e F critico (tabelado), a fim de determinar se as diferentes porcentagens de grafeno
exercem influéncia significativa na tensao de compressao, quando comparadas ao Al

puro.

Tabela 4.7 — Medidas da tensao de compressao para 0,6 de deformacéao, suas somas
totais e médias.

Concentragao Observacgoes da tensao
de grafeno (%)
1 2 3 4 5 Totais Média
Al 4951 469,3 502,7 483,4 503,5 2454 490,8
Al_Graf-0,1% 477,2 525,8 537,9 517,4 551,2 2609,5 521,9
Al_Graf-0,2% 570,5 511,7 555,4 562,2 565,7 2765,5 553,1
Al_Graf-0,5% 591,2 525,6 518,7 538,9 596,6 2771 554,2
Al_Graf-0,7% 587,1 522,6 578,0 541,5 572,8 2802 560,4
Al_Graf-1,0% 601,7 539,7 564,2 537,9 571,0 2814,5 562,9
16216,5 3243,3

Fonte: Elaboragao propria.
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A Tabela 4.8 apresenta os resultados da soma quadratica dos tratamentos,
total e do erro, além dos graus de liberdade e das média quadratica dos tratamentos

e dos erros.

Tabela 4.8 — ANOVA, para os dados da tensdo de compressdo, com um unico fator.

Fonte de Soma quadratica Grau de Média quadratica
variagao liberdade
Tratamentos 20301,275 5 4060,255
Erro 17427,53 24 726,147
Total 37728,8 29

Fonte: Elaboragéo propria.

Utilizando a tabela do teste F (Fisher) com um nivel significancia de 5% foi

observado um valor F (tabelado) de:
f0,05;5;24 = 2'62

Ja o valor de F calculado é:
FO = 5,59

Considerando as hipoteses: Hipétese nula (H,) — A porcentagem de grafeno
nao afeta na microdureza dos compdsitos de Al-Graf. Dito de outra forma, ndo ha
diferenca significativa entre as médias dos grupos; Hipotese alternativa (H;) — A
porcentagem de grafeno afeta na microdureza dos compdsitos de Al-Graf. Dito de
outra forma, pelo menos uma média diferente das demais.

Logo que F calculado é maior que o F tabelado, podemos rejeitar H, e
considerar H;, confirmando que o grafeno tem influéncia direta na tensdo de

compressao dos compaositos.

4.6 Energia absorvida

Os resultados de energia absorvida obtidos através do ensaio de charpy
modificado estao apresentados na Tabela 4.9. Na Figura 4.13 os resultados estédo

apresentados na forma grafica.



Figura 4.13 — Resultado da energia absorvida pelo Al e os compdsitos.
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As amostras com com 1,0% de grafeno (Al-Graf_1,0%) apresentaram os

maiores valores de energia absorvida, com valores em torno de 59,3 J. Esse valor

corresponde a um aumento de 98% em relagdo a energia absorvida pelo Al sem

grafeno na composigao. Outro aspecto observavel é que o desvio padrao teve um

valor maior para amostras com 0,7% grafeno quando comparado com outras

porcentagens.
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Tabela 4.9 — Tabela mostrando média da energia absorvida e seu aumento percentual

em relagdo ao Al.

Amostra Média energia Desvio padrao Aumento em
absorvida (J) relacao ao Al (%)
Al 30 2 -
Al-Graf_0,1% 23 1,6 -23%
Al-Graf_0,2% 21,5 0,5 -28%
Al-Graf_0,5% 31,5 2,2 +5%
Al-Graf_0,7% 57,5 6,7 +92%
Al-Graf_1,0% 59,3 29 +98%

Fonte: Elaboragéo propria.

A analise dos resultados nos revela que a adigdo de 0,7% e 1,0% de grafeno

fez com que tivesse um aumento significativo da energia absorvida das amostras. E
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relatado nos trabalhos de Gao et. al., (2016), Zhang et. al., (2016) e Li et. al., (2015)
que o grafeno tem a tendéncias de localizar-se nos contornos de graos das particulas
de aluminio, isso pode ser capaz de limitar a transferéncia de carga efetiva entre
matriz e reforgo ao longo material. Logo pode-se afirmar que a energia absorvida nas
amostras com 0,7% e 1,0% de grafeno, aumentou devido ao grafeno adicionado na
matriz de aluminio, ja que este material atua como um obstaculo interno que impedem
o movimento das discordancias (defeitos na estrutura cristalina).

A Tabela 4.10 contém os dados de quatro réplicas do ensaio de Charpy para
cada amostra e suas respectivas médias. Esses valores fundamentaram uma analise
de ANOVA com um unico fator, cujo resultado — pela comparagao entre o F calculado
e o F tabelado — determinou a significancia da influéncia do grafeno na energia de

impacto absorvida em comparagcdo com o aluminio puro.

Tabela 4.10 — Medidas da energia absorvida obtida no ensaio de charpy, somas totais e

médias.
Concentracao Observagoes da energia absorvida

de grafeno

(0/0) 1 2 3 4 Totais Média

Al 32 28 28 32 120 30
Al_Graf-0,1% 25 22 21 24 92 23
Al_Graf-0,2% 22 21 22 21 86 21,5
Al_Graf-0,5% 32 28 32 34 126 31,5
Al_Graf-0,7% 50 68 58 54 230 57,5
Al_Graf-1,0% 58 55 62 62 237 59,3

891 222,8

Fonte: Elaboracgao prépria.

A Tabela 4.11 apresenta os resultados da soma quadratica dos tratamentos,
total e do erro, além dos graus de liberdade e das média quadratica dos tratamentos

e dos erros.
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Tabela 4.11 — Analise de Variancia em termos de energia absorvida.

Fonte de Soma quadratica Grau de Média quadratica
variagao liberdade
Tratamentos 5722,875 5 1144,575
Erro 259,75 18 14,43
Total 5982,625 19

Fonte: Elaboragao propria.

Utilizando os dados da Tabela 4.10 para o teste F com um nivel de significancia

de 5% foi achado o valor de:
fo,05;5;18 = 2,77

Ja o valor de F calculado é:
Fo, = 79,32

Considerando as hipoteses: Hipdtese nula (Hy) — A porcentagem de grafeno
nao afeta a energia absorvida dos compdésitos de Al-Graf. Dito de outra forma, ndo ha
diferenca significativa entre médias dos grupos ou tratamentos; (H,) — A porcentagem
de grafeno, sim afeta a energia absorvida dos compdésitos de Al-Graf. Dito de outra
forma, pelo menos uma média é diferente das demais.

Ao constatar que o valor de F calculado € maior que o F tabelado, rejeita-se
Hy, ou seja, o grafeno influéncia diretamente na energia absorvida pelas amostras

com diferentes porcentagens do material 2D.

4.7 Desgaste abrasivo

Os resultados do ensaio de desgaste abrasivo para 50, 100 e 150 ciclos séo
apresentados na Figura 4.14. Para realizacao do ensaio foi utilizado uma lixa com
granulometria 280, onde esta granulometria encaixa-se no grupo de lixa média,

oferecendo equilibrio entre taxa de remocéo e acabamento superficial.



Figura 4.14 — Resultados do ensaio de desgaste abrasivo para a) 50 ciclos, b) 100
ciclos e 150 ciclos
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Fonte: Elaboragao propria.

Através da analise dos resultados, pode-se constatar que, para ciclos de 50,
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100 e 150, a amostra Al-Graf_1,0% tiveram a menor perda de massa quando
comparada ao Al.

No ensaio realizado com 150 ciclos, as amostras Al-Graf_1,0% apresentaram
um acréscimo de ~65,8% na resisténcia ao desgaste em comparagdo ao Al.
Comprovando que a adi¢ao de 1,0% de grafeno no aluminio tornou o compdésito mais
resistente ao desgaste, ja para as amostras Al-Graf_0,7% tiveram um acréscimo de
~11,9% na resisténcia ao desgaste. As amostras com porcentagens 0,1%, 0,2% e
0,5% nao apresentaram mudangas significativas quando comparado ao Al.

A analise de ANOVA com um unico fator foi conduzida a partir dos dados do
desgaste abrasivo, os quais, incluindo quatro observagdes por amostra e suas
meédias, estdo compilados na Tabela 4.12. O numero de ciclos escolhidos para
realizacdo da ANOVA foi de 150 ciclos, com os dados do ensaio calculamos as somas
quadraticas, graus de liberdade e as médias quadratica, com estes valores € possivel
calcular F calculado e F tabelado, e assim saber se o grafeno teve influéncia na

resisténcia ao desgaste.

Tabela 4.12 — Apresentagao dos resultados do ensaio de desgaste abrasivo para 150
ciclos, suas somas totais e médias.

Concentragao Observagoées 150 ciclos
de grafeno
(%) 1 2 3 4 Totais Média
Al 0,0974 0,1010 0,1004 0,0996 0,3984 0,0996

Al_Graf-0,1% 0,1095 0,1142 0,0991 0,1088 0,4316 0,1079

Al_Graf-0,2% 0,1006 0,1047 0,1002 0,1029 0,4084 0,1021

Al_Graf-0,5% 0,1038 0,0995 0,0987 0,1000 0,402 0,1005

Al_Graf-0,7% 0,0842 0,0912 0,0891 0,0863 0,3508 0,0877

Al_Graf-1,0% 0,0311 0,0332 0,0407 0,0314 0,1364 0,0341

2,1276 0,5319

Fonte: Elaboragao prépria.

A Tabela 4.13 resume os componentes da analise da ANOVA, exibindo a soma
dos quadrados dos tratamentos, do erro e total, bem como seus respectivos graus de
liberdade e médias quadraticas. A partir desses valores, calcula-se o F calculado,
parametro essencial para a comparagao com o F critico (tabelado) e a determinagao

da significancia estatistica.
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Tabela 4.13 — Analise de Variéncia do desgaste abrasivo para 150 ciclos.

Fonte de Soma quadratica Grau de Média quadratica
variagao liberdade
Tratamentos 0,01515358 5 0,0030307
Erro 0,0002574 18 0,0000143
Total 0,015411 19

Fonte: Elaboragao propria.

Utilizando a tabela do teste F para significancia de 95% foi achado o valor de:
fo,05;5,18 = 2,77

Ja o valor de F calculado é:
F, = 211,9

Considerando as hipoteses: Hipétese nula (H,) — A porcentagem de grafeno
nao afeta o desgaste abrasivo dos compésitos de Al-Graf. Dito de outra forma, nao
ha diferenca significativa entre as médias dos grupos (tratamentos); Hipotese
alternativa (H,;) — A porcentagem de grafeno sim afeta o desgaste abrasivo dos
compositos de Al-Graf. Pelo menos uma média é diferente das demais. Logo que F
calculado é maior que o F tabelado, logo temos uma forte evidéncia de que H, é falsa,
ou seja, a porcentagem de grafeno sim afeta o desgaste abrasivo, tal como mostrado
4.14 e Tabela 4.12.

4.8 Ensaio de tracao

Na Figura 4.15 pode ser observado os resultados das resisténcias a tragéo

(Mpa) do Al e das amostras Al-Graf com diferentes porcentagens de grafeno.
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Figura 4.15 — Resultados da resisténcia a tragdo do Al e dos compdsitos.
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Fonte: Elaboragao propria.

Na Tabela 4.14 é exibido os valores da média das resisténcias a tragdo (Mpa)

e 0 aumento percentual, em relagdo a amostra de Al puro (Al).

Tabela 4.14 — Resisténcia a tragao (Mpa) e aumento percentual dos compadsitos em
relacdo ao Al puro.

Amostra Média (HV) Desvio padrao Aumento percentual
Al 152,4 +7 -
Al-Graf_0,1% 141,8 +9 -7
Al-Graf_0,2%. 157,6 +9 +3
Al-Graf_0,5%. 167,7 +4 +10
Al-Graf_0,7%. 135,8 +5 -11
Al-Graf_1%. 139,1 +3 -9

Fonte: Elaboragéo propria.

Para o caso do ensaio de tragcado apenas as amostras com 0,2% e 0,5% de
grafeno na composi¢cao apresentaram desempenho superior ao do aluminio puro.
Contudo, nos casos em que o aumento foi inferior a 10%, os resultados podem ser
considerados insignificantes, uma vez que estdo dentro da faixa de desvio padréao

amostral. Enquanto as amostras com 0,2% e 0,5% de grafeno obtiveram a maior
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resisténcia a tracdo, embora o incremento proporcionado pela amostra com 0,2%
tenha sido insignificante, as com 0,1%, 0,7% e 1,0% apresentaram queda de
desempenho em relagdo ao aluminio nao reforgado. Tal redugcdo provavelmente
decorre da presengca de aglomerados, que funcionam como concentradores de
tenséo.

Na Figura 4.16 a) mostram-se os resultados do ensaio de tragao para Al puro
e Al-Graf. Observa-se que as porcentagens de 0,2% e 0,5% de grafeno
proporcionaram um aumento na resisténcia a tragdo e no alongamento. Por outro
lado, as amostras com 0,7% e 1,0% de grafeno apresentaram uma redugdo nos
valores de resisténcia a tracdo e alongamento. Este efeito pode ser atribuido a
aglomeracao do grafeno, uma vez que o processo de mistura foi realizado
manualmente, e em porcentagens mais elevadas a probabilidade de ocorréncia desse
fendmeno é maior. No caso das amostras com 0,1% os valores deram préximo ao do
aluminio puro, mostrando que esta porcentagem nao tem grandes efeito no aluminio.

Yang, Shuai et al. (2024) relataram que o aumento inicial da resisténcia a
tracdo do composito € atribuido ao eficiente mecanismo de transferéncia de carga
proporcionado pelo grafeno. No entanto, quando o teor de grafeno excede um limite
critico, ele tende a se acumular nos contornos de grdo, onde atua como um
concentrador de tensdes e uma fonte potencial para a propagacao de trincas. Como
resultado, o material torna-se mais propenso a fraturar ao longo desses contornos
durante o ensaio de tragdo, o que leva a uma diminuicdo na resisténcia mecanica
final.

Shin e Bae (2015) utilizaram a técnica de metalurgia do p6 para produgao de
compositos, e relataram um aumento de aproximadamente 50% na resisténcia a
tracdo com a adi¢cdo de 0,3% de grafeno na liga Al 2024, enquanto o alongamento
diminuiu de ~18% para ~10%. Isso demonstra que baixas porcentagens produzem
resultados mais favoraveis devido a melhor dispersao do grafeno. Li et al. (2015), por
sua vez, utilizaram o processo de moagem e extrusdo a quente, e observaram que a
resisténcia a tragcdo aumentou de ~210 MPa (Al puro) para ~310 MPa com 0,5% de
grafeno, atingindo ~352 MPa com 1,0% de grafeno. A ductilidade diminuiu de 12%
para 5% e, posteriormente, para 3% nas amostras com 1,0% de grafeno.

Na Figura 4.14 b) é feita a comparagao de trés grafico do ensaio de tragao,
sendo Al puro (cor verde), 0,5% de grafeno (cor roxa) e 1,0% de grafeno (cor

vermelha).



que a amostra com 0,5% de grafeno apresenta o melhor desempenho no ensaio de
tracdo quando comparada ao aluminio puro. Por outro lado, as amostras com 1,0%
de grafeno demonstraram o pior desempenho. Isso indica que, para porcentagens

superiores a 0,5% de grafeno, ha uma tendéncia de redugéo na resisténcia a tragéo

Na Figura 4.16 b), observa-se uma diferenga significativa entre os graficos, em

e no alongamento quando utilizado o método de mistura manual com pilao.
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Figura 4.16 — a) Grafico tenséo versus deformacao do Al e dos compdsitos Al-Graf, e b)
Comparacéo entre os graficos do Al puro, com 0,5% de Graf e com 1,0% de Graf.
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Fonte: Elaboragao propria.

Na Tabela 4.15 é mostrado os valores que foram obtidos usando o grafico

tensao x deformacao extraido do ensaio de tracdo. Para achar os valores da Tabela

4.15 foi usado o programa OriginPro.

Tabela 4.15 — Algumas propriedades extraidas do grafico tensao versus deformacao.

Amostra Resisténcia a tragao Alongamento Limite de
(Mpa) especifico (%) escoamento
(Mpa)

Al 152,4 24 118,7
Al_Graf-0,1% 141,8 23 98,8
Al_Graf-0,2% 157,8 30 103,6
Al_Graf-0,5% 167,7 35 127,9
Al_Graf-0,7% 135,8 28 93,2

Al_Graf-1% 139,1 21 88,6

Fonte: Elaboragao propria.
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A partir dos valores obtidos da curva tensao versus deformacéao, analisados
por meio do software OriginPro, torna-se mais evidente que as amostras com 0,2% e
0,5% de grafeno apresentaram um desempenho superior quando submetidas ao
ensaio de tragcdo uniaxial. Especificamente, as amostras com 0,2% de grafeno
exibiram um aumento de 4% na resisténcia a tracdo e de 25% no alongamento,
enquanto as com 0,5% de grafeno mostraram incrementos de 10% na resisténcia a
tracao e 45% no alongamento.

A Tabela 4.16 apresenta os resultados de quatro observagdes realizadas para
cada amostra no ensaio de tracdo uniaxial. Na tabela esta organizo os dados e suas
respectivas meédias, que foram utilizadas para realizar uma analise de ANOVA com
um fator. Com base nessa analise, obtiveram-se os valores de F calculado e F critico
(tabelado), a fim de determinar se as diferentes porcentagens de grafeno exercem
influéncia significativa na resisténcia a tracao pelas amostras, quando comparadas ao

aluminio sem grafeno.

Tabela 4.16 — Medidas da resisténcia a tragao obtidas com ensaio de tragao uniaxial,
suas somas totais e médias.

Concentragao Observagoes resisténcia a tragao
de grafeno
(%) 1 2 3 4 Totais Média
Al 160,1 156,4 145,0 148,3 609,3 152,4
Al_Graf-0,1% 142,5 130,6 153,2 140,9 567,2 141,8
Al_Graf-0,2% 167,9 150,1 149,3 163,2 630,5 157,6
Al_Graf-0,5% 169,3 166,5 171,8 163,2 670,8 167,7
Al_Graf-0,7% 137,6 129,1 136,2 140,3 543,2 135,8
Al_Graf-1,0% 143,3 136,9 138,4 137,8 556,4 139,1

3577,4 894,4

Fonte: Elaboragao propria.

A Tabela 4.17 apresenta os resultados da soma quadratica dos tratamentos,
total e do erro, além dos graus de liberdade e das média quadratica dos tratamentos

e dos erros.
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Tabela 4.17 — Analise de Varidncia em termos de resisténcia a tragéo.

Fonte de Soma quadratica Grau de Média quadratica
variagao liberdade
Tratamentos 3036,82 5 607,36
Erro 952,8 18 52,93
Total 3989,62 19

Fonte: Elaboragao propria.

Utilizando a tabela do teste F para um nivel de significancia de 5% foi achado

o valor de:
fo,05;5;18 = 2,77

Ja o valor de F calculado é:
Fo = 11,47

Considerando as hipoteses: Hipétese nula (Hy) — A porcentagem de grafeno
nao afeta a resisténcia a tragdo dos compdsitos de Al-Graf. Dito de outra forma nao
ha diferenca significativa entre as médias dos grupos (tratamentos). Hipotese
alternativa (H;) — A porcentagem de grafeno sim afeta a resisténcia a tracédo dos
compositos de Al-Graf. Dito de outra forma, pelo menos uma média é diferente das
demais. Logo que F calculado € maior que o F tabelado logo temos uma forte
evidéncia de que H, € rejeitado.

Com a rejeicao do H,, aceitasse H;, isso implica que pelo menos uma das
médias é diferente das demais, comprovando que o grafeno influéncia diretamente na

resisténcia a tracdo das amostras com diferentes porcentagens do material 2D.
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5 CONSIDERAGOES FINAIS

Neste topico sdo apresentados as conclusdes, objetivos especificos e gerais
que foram alcangados durante o estudo. Além disso, é feita algumas sugestdes para
trabalhos futuros, baseados nos resultados e método usado para fabricagdo dos

compositos.
5.1 Conclusoes

e Usando o método de mistura abordado neste trabalho, a chance de ocorrer

aglomeragdes é maior, ja que € um processo manual.

e O método utilizando pastilhas de cavaco+grafeno prensado mostrou-se o
melhor para obter uma boa fundigdo. Pois o método usando cavaco+grafeno
sem prensagem, faz com que o cavaco e grafeno fiquem mais concentrado

nas bordas do compdésito fundido.

e As amostras com porcentagens 0,7% e 1,0% apresentaram melhores
resultados para microdureza e energia absorvida. Mas isso muda no ensaio

de tragao, onde a resisténcia a tragao diminui.

e Os resultados mostram que a resisténcia a tragcao primeiro aumenta e depois
diminui com o aumento do teor de grafeno. Quando o teor de grafeno atinge

0,5% em peso, atinge o valor maximo da tenséao.

e A concentracido de 0,1% mostrou-se insuficiente para promover melhorias
significativas, uma vez que seus resultados permaneceram muito préximos

aos do aluminio puro, ndo apresentando ganhos satisfatorios.

e Em forma geral, o objetivo geral da pesquisa relacionado com a obtengao de
um compésito utilizando cavaco e grafeno industrial foi cumprido
satisfatoriamente. Muitas vezes residuos de processos industriais séo
descartados, por este motivo o trabalho apresenta um principio de ideia para
reutilizacdo de cavaco nao apenas de aluminio, mas de outros residuos
metalicos oriundo de processos industriais. Desta forma buscou-se um

método mais barato e viavel de mistura e utilizacdo do cavaco.



5.2 Sugestoes de trabalhos futuros

Com base nos resultados apresentados, infere-se que o método de mistura
resulta ser promissor para a fabricagao de ligas metalicas misturadas com grafeno,

elencando-se algumas sugestdes para pesquisas posteriores.

e Utilizar cavaco de outros metais para misturar com o grafeno e outros

materiais 2D (nitreto de boro, dissulfeto de molibdénio etc.);

e Utilizar grafeno obtidos de fontes de carbono para misturar com cavaco
de Al;

e Utilizar p6 de aluminio para misturar de forma manual com o grafeno;

e Comparar os resultados de compodsitos com grafeno industrial e
compositos com grafeno de fontes de carbono que utilizem o método de

mistura com um pildo;

e Fazer um estudo variando as porcentagens de cavaco, juntamente com

a variagao da porcentagem de grafeno.
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