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RESUMO

Esta dissertacdo teve como objetivo principal o estudo das propriedades
mecanicas de liga de aluminio processada por extrusdo em canal
angular, com adicdo de negro de fumo e com polivinil butiral. Misturou-
se 0 p6 de aluminio ao Negro de Fumo adicionando (1% em massa). Ja
0 outro composto foi formado por aluminio, negro de fumo (1%) e
polivinil butiral (0,5% em massa) e ambos foram caracterizados. Na
sequéncia do processo 0s materiais foram inseridos individualmente em
uma matriz metalica produzida para este projeto onde sofreram
compactagdo utilizando uma prensa hidraulica com um puncéo e uma
matriz que deixou no formato desejado (4,7 x 4,7 x 90) mm Para
melhorar as propriedades mecénicas do material compactado a frio,
submeteu-se 0 mesmo a uma extrusdo em canal angular (ECA) com
angulo ® de 90°, tendo como resultado taxa de deformacgdo severa.
Todos os conjuntos foram submetidos ao primeiro passe com 0°;
posteriormente 0 primeiro conjunto passou novamente por 0°. Na
sequéncia o segundo conjunto foi rotacionado em 90°; e o terceiro
conjunto rotacionado em 180°. Esses sucessivos passes possibilitaram a
densificacdo do compdsito, e modificam outras propriedades como
resisténcia a compressdo e dureza. Os resultados indicaram que a
densidade aumenta com a extrusdo do canal angular, que a dureza do
material aumenta com a adi¢do do negro de fumo, e o desgaste foi muito
maior com a adigdo do NF. O material apresentou menor resisténcia na
ruptura em flexdo a 0°; com a adicéo do PVB.

Palavras-chave: Extrusdo em canal angular. Aluminio. negro de fumo.
polivinil butiral.






ABSTRACT

This dissertation had as main objective the study of the mechanical and
processing properties of the material passed in the extrusion of the
angular channel of aluminum, aluminum with carbon black and with
polyvinyl butyral. These materials were powdered and were
characterized and mixed to the added carbon black (1%wt) by mass,
while the other compound aluminum, carbon black (1%wt) and
polyvinyl butyric (0.5%wt) by mass were also characterized. Following
the procedure the materials were individually inserted into a metal
matrix produced for this design which was compacted using a hydraulic
press with a punch and a matrix which left in the desired format (4.7 x
4.7 x 90 m3). To improve the mechanical properties of the cold
compacted material, it was subjected to an angular channel (ECA)
extrusion with angle (@ of 90°) resulting in a severe strain rate. All sets
were submitted to the first pass with O °; Later the first set passed again
by 0°.The second set was then rotated by 90°; and the third assembly
rotated 180°. These successive passes allow the densification of the
composite, and modify other properties such as compressive strength
and hardness. The results indicated that the density increases with the
angular channel extrusion that the hardness of the material increases
with the addition of the carbon black and the wear was much greater
with the addition of the NF. The material presented lower resistance in
flexion rupture 0°; with the addition of PVB.

Keywords: Angular channel extrusion. Aluminum. carbon Black.
polyvinyl butyral.
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1 INTRODUCAO

As ligas ferrosas, por apresentarem propriedades mecanicas
superiores a muitos materiais, sdo indiscutivelmente as mais utilizadas.
Porém, elas apresentam algumas limitagdes, como: a densidade
relativamente alta, condutividade elétrica comparativamente baixa e
suscetibilidade a corrosdo dependendo do ambiente de uso. Desta forma,
surge a necessidade da aplicacdo de outras ligas, com outro material
basico, que apresente propriedades mais adequadas para determinada
utilizacdo (SHACKELFORD, 2008).

O aluminio ¢ um metal com caracteristicas excepcionais:
resistente a corrosao, bom condutor de calor e eletricidade, possui baixo
ponto de fusdo: (660°C), é de facil manuseio pois apresenta alta
ductilidade, possibilitando a fabricacdo de grande variedade de formas
de pecgas. Estes fatores sdo especialmente importantes para as indUstrias
automobilistica, aeronautica e aeroespacial (KWON, 2009).

O aluminio apresenta densidade relativamente baixa (2,7 g/cm?3
em comparacdo com a densidade do ago, que é de 7,9 g/cm?3). Quando
comparado aos outros metais normalmente utilizados para aplicacfes
estruturais ele se destaca pela baixa densidade. Ainda, ha interesse em
seu uso quando reforcado com particulas duras ou fibras para melhorar o
seu desempenho mecanico, tornando-o adequado para inGmeras
aplicacGes de alto desempenho (MAQBOOLA, 2013).

Os materiais compositos sdo formados pela composicdo de dois
ou mais materiais distintos. Apresentam geralmente duas fases: uma
chamada de matriz, que é continua e envolve a outra fase, chamada de
fase dispersa. As propriedades dos compoésitos sdo funcdo das
propriedades das fases que os compdem, das suas quantidades relativas
e da geometria da fase dispersa. A melhoria das propriedades mecénicas
deste composto vai depender da forca de ligacdo na fase matriz/particula
(SHACKELFORD, 2008).

Os compdsitos com matriz de aluminio apresentam maior rigidez,
dureza e boas propriedades de resisténcia ao desgaste quando
comparado a aluminio puro, mantendo elevada relagéo resisténcia/peso
(MAQBOOLA, 2013).

Um material que é comumente utilizado como carga em materiais
compositos é o negro de fumo. Ele é amplamente utilizado com a
finalidade de aumentar a resisténcia mecénica da matriz do compdésito.

Um processo que pode ser utilizado para obtencdo de material
solido a partir do p6, é a extrusdo em canal angular (ECA). Este
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processo possibilita a densificacdo do material, devido a grande taxa de
deformacdo gerada, aumentando dessa forma o contato entre matriz e
reforco. A ECA vem sendo utilizada com sucesso na obtencdo de
materiais e composito devido a relativa simplicidade dos equipamentos
e a possibilidade de vérios passes de deformacdo em um mesmo corpo
de prova (Shaeri, 2014).

Dessa forma, utilizou-se um compésito de aluminio com (1% em
peso) de negro de fumo, a extrusdo em canal angular (ECA), e foram
aliados os ensaios de caracterizagdo para avaliar o comportamento dos
compostos.
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2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

Estudar a processabilidade, a microestrutura e as propriedades
mecanicas de liga de aluminio com adi¢do de negro de fumo utilizando
extrusdo em canal angular.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Auvaliar o efeito da deformagéo plastica desenvolvida em
canal angular em funcéo da adicéo do teor de negro de fumo.

e Estudar o efeito de dispersdo do negro de fumo adicionado no
aluminio apés o processo de extrusdo em canal angular sobre as
propriedades mecanicas.

e Estudar o efeito do negro de fumo sobre as microestruturas
desenvolvidas na liga produzida.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

A revisdo bibliogréfica trata das caracteristicas principais dos
materiais utilizados, tipos, tempo e rotas de processamento empregadas
na obtencdo do composito com adi¢do do ligante e sua aplicabilidade. A
revisdo da literatura foi utilizada para analisar teoricamente as
caracteristicas do reforco estrutural na adicdo de negro de fumo no
aluminio e aplicabilidades deste compdsito. Nesta revisdo procuraram-
se ainda referéncias sobre a possibilidade de incrementar a dispersdo de
um reforco utilizando a deformacao plastica severa (DPS) e o, processo
de extrusdo em canal angular (ECAP).

3.1 ALUMINIO (AL)

E o segundo metal mais abundante na crosta terrestre, com
aproximadamente 8% é encontrado em forma de argila e em grandes
guantidades no subsolo. Essa argila (bauxita) contém dxido de aluminio
hidratado e para obter a alumina é preciso tirar as impurezas. Deste
minério é produzido o aluminio (ESPOSITO, 2006), que é um metal ndo
ferroso e que necessita de um processo complexo de transformacéo para
ser obtido. Esse foi um problema que persistiu durante muito tempo e o0s
pesquisadores levaram quase 100 anos para soluciona-lo, o que foi
obtido através da eletrolise.

Os processos continuam sendo dificeis, pois implica na retirada
das reservas de minério, na obtencéo de energia elétrica em abundancia,
tecnologia e méo de obra qualificada.

Depois de resolver os problemas tecnoldgicos relacionados a
producdo do aluminio, ele se tornou o metal mais usado depois do ago.
Atualmente, seu volume de producdo é maior do que o de todos 0s
outros metais ndo ferrosos juntos. No entanto, ndo é encontrado
naturalmente em sua forma metalica devido & facilidade em reagir com
oxigénio e formar o 6xido de aluminio ou alumina (AI203). As
principais propriedades do aluminio sdo: baixa densidade e ponto de
fusdo, elevada resisténcia a corrosdo, ductilidade e condutividade
térmica e elétrica (TEIXEIRA, 2015).

Normalmente sdo necessarias 4,0 toneladas de bauxita para
producdo de 1,9 toneladas de alumina (processo Bayer) que apds
redugdo dardo origem a 1,0 toneladas de aluminio metélico primério. A
reducdo é realizada pelo processo Hall-Herout e demanda
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aproximadamente 15 MWh (média brasileira) por tonelada de aluminio
produzida (ESPOSITO, 2006).

O Brasil tem uma posi¢do estratégica na producdo de aluminio,
pois detém a 3% maior reserva mundial de bauxita e sua principal matriz
energética é renovavel e limpa (hidroeletricidade). Além disso, € um dos
maiores recicladores de aluminio do mundo, mais que 36% do aluminio
utilizado em transformacdo (refusdo) sdo provenientes de reciclagem. O
somatdrio destes fatores é a baixa emissdo atmosférica da cadeia
produtiva nacional — 4,2 ton. de COzeq por tonelada de aluminio —
muito abaixo da média mundial de 9,7 ton. de CO2eq por tonelada de
aluminio, ou seja, um produto bastante atraente pela sustentabilidade
(TEIXEIRA, 2015).

3.2. NEGRO DE FUMO (NF)

Negro de fumo, uma das formas mais puras do carvao é obtido a
partir de uma combustdo incompleta. Com isso obtém-se uma grande
guantidade de carbono no negro de fumo e assim obtém-se um carbono
amorfo e com particulas nanométricas.

O negro de fumo pode ser dito como uma das manufaturas mais
antigas ja produzidas, pois sua descoberta remota de 3000 AC pelos
chineses e egipcios. Porém foi no inicio do século XX que se descobriu
a importancia do negro de fumo como carga de reforco para os
pneumaticos que, com a utilizagdo deste tinham sua vida Gtil aumentada.
Talvez seja esta a razdo pela qual 90% da producdo mundial de negro de
fumo sejam, destinadas a indistria de pneumaticos nos dias de hoje,
tornando-o assim um produto de suma importancia para a sociedade
(RODOLFO JR, 2002).

3.2.1. Caracteristicas do Negro de Fumo NF

Sobre as caracteristicas do negro de fumo Rodolfo JR (2002)
descreve:
“O negro de fumo consiste em particulas
muito pequenas e essencialmente esféricas de
carbono, produzidas pela combustdo de gas
natural ou 6leo em meio a uma atmosfera
com um suprimento de ar apenas limitado.
Quando adicionado a borracha vulcanizada,
esse material extremamente barato melhora o
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limite de resisténcia a tracdo, a tenacidade, e
a resisténcia a ruptura e a abrasdo. O negro
de fumo, por causa de suas excelentes
propriedades, é o pigmento preto mais usado
para plasticos opacos ou translicidos, sendo
também usado como um protetor contra a
radiacdo ultravioleta em alguns plasticos,
bem como em aplicacbes em que se quer
certo grau de condutividade elétrica.”

A borracha é utilizada em larga escala e na sua composicdo se
utiliza normalmente o negro de fumo, pois este realiza uma combinagéo
excepcional de propriedades desejaveis.

A figura 1 exibe uma micrografia eletrénica de uma borracha que
foi reforcada com negro de fumo.

Figura 1 - Micrografia eletr6nica mostrando as particulas esféricas de
negro de fumo usadas como refor¢o no composto de face de rolamento
de um pneu de borracha sintética. Ampliacdo 80.000x.

Fonte: Cortesia da Goodyear Tire e Rubber Company.

3.2.2 Aplicacdes do Negro de Fumo NF

Tanto os elastbmeros como os plasticos sdo frequentemente
reforcados com varios materiais particulados. O uso de muitas borrachas
modernas seria drasticamente restringido caso ndo fosse empregado o
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reforco com materiais particulados tais como o negro de fumo. Na
aplicacdo de tintas automotivas, o tamanho de particula pode chegar a
1nm, o que Ihe confere um alto brilho.

Das propriedades de interesse do negro de fumo para uso em
compositos pode-se destacar o tamanho dos graos, pois como agregados
primarios depende do tamanho das particulas primarias que o formam.
No caso do negro de fumo o tamanho é nanométrico, conforme
mostrado na figura 2. Existe correlagio com a area superficial
especifica, quanto menor o0s agregados primarios, maior a area
superficial (BRASKEM, 2002).

Figura 2 - Representacdo grafica do tamanho dos agregados primarios e
da estrutura do negro de fumo.

Maior tamanho de particula; Maior tamanho de particula;
Baixa estrutura; Alta estrutura;

Baixa viscosidade; Maior facilidade de disperssio;
Alta capacidade de carregamento; Menor poder de tingnto;

? 2
g
Gg e G% ‘a%: %’9:
Menor tamanho de particula;
Baixa estrutura;
Maior dificuldade de disperséio;
Maior poder de tingimento;

Menor tamanho de particula;

Alta estrutura;

Alta viscosidade;

Baixa capacidade de carregamento;

Fonte: (BRASKEM, 2002, p.130).

O negro de fumo nédo é um material metalico, ele pode apresentar
alta estrutura nos quais as particulas formam uma rede complexa, muito
utilizada na metalurgia do p6. Negros de fumo de baixa estrutura séo
aqueles que, por sua vez, formam estrutura menor que se assemelha a
uma rede, entrecortada e reticulada (BRASKEM, 2002).
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3.3 COMPOSITOS ALUMINIO/NEGRO DE FUMO (AL/NF)

Os compositos com matriz de aluminio tém atraido varios
pesquisadores por suas caracteristicas: baixa densidade, boa ductilidade
e boa resisténcia a corrosdo. Nesse trabalho, propde-se produzir um
composto de AI/NF por ECA para ser aplicado em inddstrias
automobilistica, aeroespaciais e de armamentos.

Para Rutzen (2009), o enobrecimento de materiais consiste em
melhorar suas caracteristicas fisico-quimicas e de aparéncia.

Né&o foi encontrado na literatura o desenvolvimento do compdsito
AIl/NF. Porém ha varias pesquisas com desenvolvimento com as ligas de
aluminio. As mais comuns estdo descritas na tabela 1, que também
apresenta algumas propriedades das principais ligas de aluminio.

Tabela 1 - Liga mais comuns de aluminio

Propriedades Mecéanicas
X Limite de oo Ductilidade o
Numero Composicéo Cor_1d|(;aci Resisténcia Limite de [% AL em Apllcagot?s(
2 (Designagao ~ Escoamento Caracteristicas
SNU (%p) de Revenido) a Tracdo [MPa (ksi)] 50 mm tipicas
[MPa (ksi)] (2 pol)]
Ligas forjadas, que N&o S&o Termicamente Trataveis
Equipamentos
20 35 para manuseio
A91100 0,12 Cu Recozida (0) 35-45 de alimentos e
(13) ()
produtos
quimicos.
Utensilios de
Ag003 | 012 CU L2 | Recozida (o) 110 40 30-40 cozinha, vaso
n, 01 Zn (16) (6) d =
e pressao.
Linhas de
2,56 Mg, Encruada 230 195 combustiveis e
A95052 0,25 Cr (H32) @33) 28) 12-18 de dleo em
aeronaves
Ligas forjadas, Termicamente Trataveis
Estruturas de
) aeronaves,
po | pacute | Tememene | wno || n | RS
T produtos para
usinagem
Caminhdes
1'.0 Mg, 0.6 Termicamente 240 145 canoas, '
A96061 | Si, 0.3 Cu, tratada (T4) (35) @1) 2225 vagoes de
0,2Cr
trem.
Pecas de
estrutura de
557n 25 ) aeronaves,
! -y Termicamente 570 505 outras
A9T075 M%’ éLéGC(;u, tratada (T6) (83) (73) 1 aplicagdes
! submetida a
tenséo
elevada.
Ligas fundidas, Termicamente Trataveis
Volantes e
45Cu, 1,1 Termicamente 221 110 alojamentos de
A02950 Si tratada (T4) (32) (16) 85 eixos traseiros,
rodas de
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Onibus.
Pecas de
bombas de
A03560 7,0 Si, 03 Termicamente 228 164 35 asllggoaézs
Mg tratada (T6) (33) (24) ! cilindro
resfriado a
agua.
Ligas Aluminio - Litio
Termicamente isetrrg;l;r\?essd:
2,7Cu, 0,25 tratada, 455 455 5 estrutura de
Mg, 2,25 Li trabalhada a (66) (66) tanque
frio (T83) tanqu
criogénica.
Estruturas de
. aeronaves que
1,3 Cu, 0,95 Termicamente devem possuir
it tratada, 465 360
Mg, 2,0 Li, altas
0,1Zr trabalhada a 67 ©2) tolerancias a
! frio (T651) danos e
avarias.

Fonte: PADILHA, 2002.

Para o compdsito AI/NF deve-se considerar que o ferro e o silicio
possuem baixa solubilidade no aluminio abaixo de 400°C (HATCH,

1984).

A solubilidade dos principais elementos de liga do aluminio é
mostrada na tabela 2.

Tabela 2 - Solubilidade dos elementos de liga no aluminio (% em peso)

Solubilidade Solubilidade em
Elemento de liga maxima no temperaturas
estado solido mais baixas
Si 1,65 (577 °C) 0,05 (250°C)
Fe 0,052 (655 °C) 0,001 (400° C)
Cu 5,65 (548°C) 0,2 (200°C)
Mn 1,82 (659 ° C) 0,36 (500°C)
Mg 14,9 (451°C) 2,95(150°C)
Zn 82,8 (382°C) 4,4 (100°C)

Fonte: PADILHA, 2002.
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3.4 METODO DE INCORPORAGCAO DE ADITIVO EM MATRIZ
ALUMINIO

Atualmente utiliza-se a metalurgia do p6 para a fabricacdo de
composito de aluminio com nanotubo de carbono por exemplo.

Com a dificuldade de dispersdo do NF na matriz do metal ha
necessidade de uma grande forca para formar um tarugo do compésito
com diferentes tamanhos de particulas, além disso, hd uma possibilidade
de que seja um obstaculo para a dispersdo uniforme do AI/NF.

O polivinil butiral (PVB), pode ser usado como ligante e
desmoldante dependendo da aplicagdo do composto. S&o determinados
pelos grupos quimicos butiral, hidroxil e acetil e aplicados em tintas,
vernizes, primers, anticorrosivos e em vidros de seguranca.

A compressibilidade dos pdés é parte fundamental para a
fabricacdo industrial. Se apresentar compressibilidade é possivel
produzir varios produtos com boa densidade e requer menos
processamento ap6s compactacdo que diminui o custo de producao, bem
como reduz o ciclo de fabricac¢do conforme o item 3.4.

Com a aplicacdo do PVB ao composito, tornar-se mais facil a
desmoldagem do corpo de prova na matriz e a dispersdo é mais
uniforme. A qualidade do composito depende de uma boa prensagem,
(normalmente a prensagem a quente é mais utilizada), e de sua baixa
porosidade associada ao tamanho dos grdos (PEREZ-BUSTAMANTE,
2013).

3.4.1 Metalurgia do p6

O processo de metalurgia do pd inicialmente foi desenvolvido
devido a necessidade de obtencdo de pecas metalicas e ceramicas.
Historicamente este processo foi utilizado para obtencdo de tijolos,
porcelanas e demais materiais para construcédo civil. Os Incas utilizaram
a metalurgia do p6 para a obtencdo de joias, compostas por ouro e
platina. Egipcios utilizavam pds-metalicos e ceramicos a 3.000 AC € na
India a 300 AC (CASAGRANDE, J. 2011; SAVI, J. R.. 2011).

A transformacdo da matéria-prima em um produto pode ser feita
em escala industrial, e nesse caso o fator determinante é o processo
tecnoldgico de fabricagdo utilizado para a transformagdo da matéria-
prima no produto. A determinacdo do processo de fabricacdo é feita
levando em consideracdo fatores como as caracteristicas de trabalho da
peca, o tipo de material empregado, a forma e as dimensGes da matriz, o
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numero de pec¢as produzidas o grau de precisdo e de acabamento
desejado (WITE, 1998).

O processo de metalurgia do pd consiste em misturar o pé do
material metalico ferroso ou ndo ferroso. A mistura € homogeneizada e
entdo é prensada em um molde metélico, assumindo a forma da
cavidade do molde. Esta peca prensada é retirada do molde e levada ao
forno onde ocorre a sinterizacdo do material (SILVA; MEI, 2006).

Este processo ¢ indicado para a fabricacdo de pecas pequenas que
requeiram grande precisdo, com muitos detalhes e bom acabamento
superficial.

Conforme Stemmer (1987), o processo de metalurgia do po
permite um melhor controle do tamanho dos gréos, assim como a adigdo
controlada e bem distribuida de elementos de liga, resultando numa
estrutura muito uniforme e muito fina em toda secdo. O processo
apresenta algumas vantagens, menor tendéncia a formacéo de trincas e
de tensdes internas, tenacidade um pouco mais alta, e a estrutura ndo
sofre crescimento de gréo acentuado.

Atualmente a técnica de metalurgia do p6 ¢ utilizada, pois € um
processo versatil para fabricacdo de produtos por sua simplicidade,
flexibilidade e facilidade de producdo. O custo das matérias-primas em
po é a principal limitagdo do processo.

Para a obtencdo do corpo de prova macico ¢ utilizado o método
de conformagdo mecénica como a prensagem uniaxial e posteriormente
sinterizacdo (SIMOES, 2014).

Em alguns casos sdo encontrados defeitos, para que isso ndo
ocorra, é realizado tratamento de conformacdo mecanico secundario, tais
como extrusdo a quente, forjamento a quente, laminagdo a quente, em
canal angular e sdo aplicados para consolidar ainda mais 0os compactos
em produtos (TJONG, 2013).

3.5 DEFORMAGAO PLASTICA SEVERA (DPS)

Para os materiais metalicos, a deformacdo plastica severa é
definida como um processo de conformagdo mecénica em que elevadas
deformacGes sdo impostas a uma peca, usualmente a uma temperatura
40% inferior a temperatura de fusdo do material de que é composta
(Langdon, 2010), conduzindo a uma diminui¢do excepcional do
tamanho dos grdos (Valiev et al, 1999). O autor explica que trés
requisitos tém que estar reunidos para que um processo possa Ser
considerado como de deformacao pléstica severa.
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— Obtencéo de estruturas com nano-grdos apresentando limites de
gréo;

— Formacéo uniforme de nanoestruturas no volume das pecas;

— As pecas embora sujeitas a intensa deformacdo plastica nao
deverd apresentar danos mecénicos ou fissuras (Valiev et al, 1999).

3.5.1 Extrusdo angular por canais de sec¢do idéntica

A designagdo varia segundo o autor extrusdo em canal angular
(ECAE) (V. M. Segal, 1999), ou processamento em canal angular
(ECAP) (Valiev, 2006).

Este processo foi desenvolvido por V.M. Segal em Minsk, na
Ucrania, em 1972 (V. M. Segal, 1999). O ECAP consiste num processo
de deformacdo pléastica severa onde um sélido é sujeito a um esforgo de
corte ao passar pela regido de intersec¢do de dois canais de seccdo
idéntica. A passagem através dos canais ndo altera significativamente as
dimens6es do material.

Resumidamente, alguns dos principais parametros de
processamento do ECAP (V. M. Segal, 2004): a temperatura em que se
realiza a deformacdo, a pressdo aplicada, a velocidade de deformacao
imposta, a geometria do molde (forma da sec¢do do canal, e os angulos
entre 0s canais), o coeficiente de encruamento do material, o atrito entre
0 molde e a pe¢a, 0 nimero de passagens e a rota (via) escolhida,
conforme mostrado na figura 4. Somente estes dois Gltimos parametros
serdo brevemente abordados, bem como a distribuicdo heterogénea da
deformacéo.

3.5.2 Angulos e 0 niimero de passagens
Estes dois pardmetros determinam a extensdo nominal de

deformacéo aplicada (tabela 3) e sdo dados pela seguinte expressao (K.
Nakashima, 1998).
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Tabela 3 - Taxa de deformacdo aplicada, em fun¢do do nimero de
passagens (N) e dos angulos @ e ¥ dos moldes esquematizados na
figura 3.

& N ¥=20° N ¥ = 30° N ¥Y=13° N ¥ =10°

@ =90° @ =112.5° @ = 135° @ =157.5°
~1 1 1.05 2 1.42 3 1.40 6 1.37
~3 2 2.11 3 2.13 5 2.34 9 2.05
~4 4 4.22 6 4.27 9 4.21 19 4.33
~5 5 7 4.98 11 5.14 11 4.78

Fonte: K. Nakashima, (1998).

Em que N, representa o numero de passagens ¢ @ o angulo de
intersec¢do entre os canais € ¥ o angulo de curvatura da parte inferior
dos canais, ambos em radianos, conforme figura 3.

Figura 3 — Alguns parametros do ECAP: Angulo ® de intersecgdo entre
os canais ¢ ¥ o angulo de curvatura da parte inferior dos canais. Estdo
assinalados a regido de deformacdo plastica e o volume da peca antes e
apos a sua passagem pela regido de deformacao.

Fonte: K. Nakashima, (1998).

Outro parametro comum é a temperatura e Ci et al. (2006)
sugerem que a reagdo entre Al e NTC’s pode ocorrer entre as
temperaturas de 450 e 950°C. No entanto, o aluminio metalico ndo entra
em reac¢do com todo carbono presente no nanotubo, isto porque o plano
basal do grafite (parede do nanotubo) ¢ inerte ao aluminio mesmo em
temperaturas elevadas.
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3.5.3 Rota condicionada pela secc¢éo do canal

A rota é entendida como a rotacdo dada a peca entre cada
passagem. Existem quatro vias basicas de processamento por ECAP e
cada uma delas introduz diferentes planos de escorregamento ao
material processado (figura 4) que geram significativas diferengas em
termos da microestrutura final da peca. A rota é condicionada pela
seccao transversal do canal e, portanto pela forma da peca a deformar
(ambas estdo intimamente ligadas). No caso da referida seccdo néo ser
quadrangular, mas retangular a peca apenas pode ser rodada de 180°,
figura 4, razdo pela qual é acrescentado o subindice z na via bésica Bc.

Figura 4 - As quatro vias basicas de rotacdo (0°, 90°, 180°) em torno do
eixo longitudinal da peca; b) Rota C: Plano de escorregamento na 1.2 e
depois na 2.2 passagem; c) Peca de sec¢do quadrangular com um
comprimento (c) maior do que a largura (b) e espessura (a) e respectivas
rotacdes possiveis.

Peca
] [} (']
0 0 0
0 0 180°
0 180° 0

23 Pressdo 12 Pressdo %

s
BNV /e

Fonte: K. Nakashima, (1998).
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3.6. PROPRIEDADES MECANICAS

A distribuicdo heterogénea da deformacdo utiliza varios modelos
matematicos para estimar a forma e a extensao da regido de deformagéo
plastica (zona de deformacdo plastica, PDZ), a distribuicdo e o formato
do angulo ¥ do molde influenciam no processo, dependendo da taxa de
deformacdo introduzida durante 0 mesamo, através da ECAP.

Os modelos mais comuns e mais utilizados desprezam o efeito do
atrito dos canais do molde e consideram que o material tem um
comportamento rigido-plastico com encruamento linear. Esses modelos
diferem apenas quanto a forma da regido de deformacéo pléstica, isso
significa quanto maior o &ngulo menor a forga atrito conforme a figura
5.

Figura 5- Quatro modelos para a regido de deformacéo pléstica.

20

0L\

A (5P)-PDZ

Ok

Fonte: Stoica et al (2005).

Ha a acrescentar que os modelos em questdo diferem entre si na
forma como é abordada a questdo se a rotacdo de um corpo rigido se
efetua num plano de escorregamento (modelo SP-PDZ) ou nhuma regido
(os restantes).

As imagens mostradas na figura 6 mostram o comportamento dos
grdos conforme o alinhamento que esta seguindo e o grau de dificuldade
gue neste caso o aluminio é submetido para completar o processo de
extrusao.

Quando a forma da regido de deformagdo pléstica mostrado na
figura 6, se a distancia do modelo SP-PDZ mostra o papel do atrito e do
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raio de curvatura sobre a distribuicdo heterogénea da deformacéo,
conforme Brailovski, 2011.

Figura 6 - a) Encruamento heterogéneo, no modelo ¥-PDZ, de um
material com comportamento rigido-plastico evidenciando a formagéao
de bandas ao longo da espessura da sec¢édo transversal do molde (quanto
maior for a distancia a parede superior do canal menos refinados estdo
os graos e menor a velocidade angular associada a rotagdo dos graos).
Na figura 6 - b) Existe uma taxa de distribuicdo e de deformacdo na
peca quando é composta por Al. Na figura 6 - ¢) A grelha de pontos
retirados da imagem da peca de Al e respectiva modelagdo
computacional por elementos finitos.

58883

ubhh‘.szi:;“':'

Al¥-PDZ >0
Fonte: F. Utyashev e G. Raab, (2007)
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Em contraste com um meio continuo, as ligacdes interatdmicas da
rede cristalina ndo permitem que o material gire. Por conseguinte, a
velocidade angular diminui continuamente com o maior raio de
curvatura da trajetéria (F. Utyashev e G. Raab, 2007).

A forma da regido de deformacéo plastica se distancia do modelo
SP-PDZ. Ha uma distribuicdo da formacdo heterogénea na seccdo
transversal das pecas processadas por ECAP (Balasundar et al 2005).

O processamento por ECAP em compdsito pode conduzir a
formagdo homogénea de gréos, de acordo com (Braivloski et AL 2011),
o potencial de refinamento de gréo das técnicas de deformacao plastica
severa por processamento por HPT e ECAP, quando aplicadas em
composito, estd graficamente ilustrado na figura 7, onde:

— O processamento por HPT abaixo de 300°C (para graus de
severidade) resulta numa estrutura mista com regibes amorfas (AM) e
estruturas nanocristalinas (NC);

— A menor temperatura de processamento por ECAP corresponde
a 350 °C, resultando numa estrutura submicrocristalina (SMC).

Figura 7 - Potencial de refinamento de grdo do processamento por
ECAP, HPT e extrusdo a frio para comp6sito no espaco de severidade
de deformacdo—temperatura de deformacdo—tamanho de gréo.

Deformacéo a frio “Deformac&o morna”

Tamanho de grao (um) 4 Ta< 0.3Tm 0.3T.,<Ty< 0.5T,,
30 b
_'/T - 7/— S /
lnlclo do reﬂnamenlo de grao

|

J )

/ |

0.01
& | wrr /
PR e
®Q@ e Temperat a de

Fonte: Braivloski et AL 2011.
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Estima-se que com a adi¢do do negro de fumo em uma matriz de
aluminio consegue-se obter um maior desempenho em resisténcia a
flexdo, torcdo e a tracdo com o alto teor de carbono, tendo ainda a
possibilidade de resisténcia ao desgaste.
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4 MATERIAIS E METODOS

Para o estudo das propriedades mecéanicas e de processamento em
canal angular de aluminio aditivado com negro de fumo, os pés e
consequentemente as pegas passaram por varias etapas. Envolveram a
selecdo e a caracterizagdo das matérias-primas, 0 processamento e a
caracterizacdo da mistura do aluminio puro com o negro de fumo e o
PVB. Foram utilizados trés tipos de amostras Al puro, Al+ NF e Al +
NF + PVB, conforme pode ser observado no fluxograma mostrado na
Figura 8.



Figura 8 — Fluxograma das atividades

Pa de aluminio— Al
Caracterizacén:
DR-X, MEY,

distribuicgo
granulométrica.

48

Palivinil Butiral —
PWE

Alcool izopropilico

Megro de furno — MNF
Caracterizacdo
DR-=x, MEW,
distribuigéo
granulomatrics,
Denzidadarzal

ok

Mistura

Ultrassom ARNF, ARNF+PVE
Agitadormagnético ANF+PYE

|

—

Al+ NF

Caracterizacio:
DR-¥, MEV,
distribuigdo
granulomeatica,
DsC

L o
|

Al + NF+ PVEB

Caracterizacdo
DR-X, MEY,
distribuigdo
granulomatrics,
OsSC

. o

Procasso da febricacdo
1 —Prensagem [ MEY, Raman, Densidade
sparanta)

2 — Usinagem

3 — Extrusdo emcsnalangular

\\

Caracterizacio
MEW
Curazs
Censidade sparznta
Rasistancis comprasséo
Raszistancis flaxds
Resisigéncis ao desgasis
Metalografia

Fonte: Autor (2017).



49

4.1 MATERIAIS

O péb de aluminio que foi utilizado neste projeto foi doado pela
Alcoa para outro trabalho ja desenvolvido anteriormente. O produto tem
pureza de 99,8%, o certificado de analises gerado pelo fornecedor
constitui 0 Anexo A, no mesmo ha informagfes sobre o tamanho das
particulas do pd, 80,7% passante na malha 45 pm.

Foram utilizadas ainda as caracterizagdes que ja haviam sido
realizadas por Teixeira, 2015. O p6 de aluminio caracterizado em um
difratbmetro de raio-x ((SHIMADZU, modelo XRD 6000, operando a
30 kV e 30 mA, com radiagdo de CuKa, angulo de varredura de 10° a
80° 28, passo de 0,02° e tempo de aquisi¢do de 0,6 s) e via microscopia
eletronica de varredura (ZEISS, modelo EVO MA10). A densidade
utilizada também foi aquela determinada por Teixeira, 2015 que efetuou
a mesma utilizando a técnica de picnometria a hélio, em um
equipamento QUANTACHROME, Ultrapyc 1200e V5.01 conectado a
uma balanca analitica SHIMADZU, modelo AUY 220, disponivel no
CERTEC.

O negro de fumo (carbon black), que foi utilizado nesse projeto é
da marca ORION com diametro médio de 4,91um e diametro a 50% de
3,68 um. As demais especificagdes técnicas sdo mostradas no Anexo B.

A densidade real foi determinada utilizando uma balanga marca
Schimadzu modelo AUY 220, com precisdo: de 0,0001g e os resultados
dessa analise sdo mostrados no anexo C.

Utilizou-se o polivinil butiral (PVB), Butvar B-98 do Sigma, para
facilitar a homogeneizacdo entre 0 Al e o NF, a densidade real os
resultados s&o mostrados no anexo D.

4.2 MISTURA DOS POS
4.2.1 Tratamento de dispersao e mistura
4.2.1.1 Composito aluminio e negro de fumo

Para formar o compoésito do pé de aluminio e negro de fumo, foi
utilizado alcool isopropilico na quantidade de 100 mL, e utilizou-se 99%
(em peso) de aluminio puro, 1% (em peso) de negro de fumo (NF). Foi
utilizada a balanga de precisdo analitica Denver instrument APX 200,
disponivel no Laboratério de Fendmenos de Superficie e Tratamento
Térmico (LAFEN) da UNESC.
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A mistura foi realizada em um béquer com capacidade para
250 ml.

Visando aumentar a dispersdo dos aglomerados de NF na matriz
de aluminio, esta mistura foi exposta ao ultrassom (ultronique modelo
QR500) por 5min, com frequéncia 20 kHz, e 80 % da poténcia do
equipamento que é 300 W. Para ndo acontecer um superaquecimento do
alcool isopropilico o conjunto foi resfriado utilizando dgua com gelo na
base do copo de bequer.

Apb6s a mistura ficar homogénea o composto foi dividido e
inserido em outros recipientes de vidro medindo 75X10 mm, conforme
figura 09, para diminuir o tempo na estufa (biopar modelo S 22-SD) que
permaneceu a temperatura de 80°C por aproximadamente 2h, com o
objetivo de evaporar completamente o alcool isopropilico.

Na sequéncia apds a evaporagdo de todo alcool isopropilico o
composito foi raspado do recipiente e novamente misturado conforme
pode ser visualizado na figura 09. Procurou-se sempre dispersar o NF
para ndo comprometer a qualidade do material compaosito.

Figura 09 - P4 do Composito AL/NF apo6s estufa

Fonte: Autor (2016).

No desenvolvimento do composto p6 de aluminio e negro de
fumo houve formagdo de uma regido ndo homogénea. Entretanto, na
sequéncia, a mistura foi desagregada em almofariz de porcelana e
colocada em um recipiente Unico.
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Nao se encontrou estudo sistematico relatado até o0 momento que
investiga os varios fatores que influenciam a adicdo de negro de fumo
em pé de aluminio com este acontecimento.

4.2.1.2 Composto Al+NF+PVB

Para formar o composito do p6 de aluminio, negro de fumo e
polivinil butiral, utilizou-se para a mistura de agitacdo o ultrassom
descrito no item 4.2.1.1 utilizando os mesmos parametros e ainda um
agitador magnético da marca Fisaton a temperatura ambiente.

O negro de fumo foi adicionado a 300 mL de etanol em um copo
de béquer de 600 mL, o qual foi entdo colocado em banho com
ultrassom, por cinco minutos com 0s mesmos parametros descritos no
item 4.2.1.1. Posteriormente a solu¢do foi agitada por 4 h em um
agitador magnético marca Fisatom, com agitagdo vigorosa a temperatura
ambiente.

Enquanto isso, 0,5 g de polivinilbutiral (PVB) foi dissolvido em
300 mL de etanol e depois 99,5 g de pé de Al foi adicionado na
suspensdo transparente de PVB-etanol produzida. Apds utilizando o
agitador magnético Fisaton a mistura Al-PVB-etanol foi agitada de
forma vigorosa durante 2 h.

Em seguida, a suspensdo de Al-etanol revestida com PVB de 300
mL, tal como preparada, foi transferida na solucdo de NF-etanol de 300
mL e agitou-se por mais 4 h para que ocorresse uma dispersao
homogénea do NF na matriz Al-PVB.

A mistura foi colocada em um dnico frasco de vidro e deixada em
uma estufa de secagem (descrita no item 4.2.1.1) a 80°C durante 12 h.
Na sequéncia a mistura foi desagregada em almofariz de porcelana e
colocada em um recipiente Unico, conseguindo assim uma mistura
homogénea, conforme foi descrito por Peng e Chang, 2015.

4.3 CARACTERIZACAO DAS MISTURAS
4.3.1 Pesagem
Para a pesagem dos poés foi utilizada uma balanca de precisao

marca Schimadzu modelo AUY 220, com precisdo de: 0,0001g,
temperatura de 19°C.
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4.3.2 Difracéo de raios —x (DRX)

As matérias primas e as misturas foram caraterizadas quanto a
fases cristalinas utilizando-se um difratdmetro de raios - x
SHIMADZU, modelo XRD 6000, operando a 35 kV e 35 mA, com
radiagdo de CuKaoa, angulo de varredura de 3° a 80° 20, passo de 0,02° e
tempo de aquisigéo de 0,6 s.

4.3.3 Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV)

As matérias-primas e as misturas foram caracterizadas quanto a
morfologia, tamanho e forma das particulas dos pés (NF puro, Al+NF e
Al+NF+PVB). Esta analise foi realizada utilizando equipamento ZEISS,
modelo EVO MA10, do Laboratério CERTEC - IPARQUE.

4.3.4 Densidade Real

Densidade real foi realizada no p6 de PVB e no p6 do NF.
Utilizou-se a técnica de picnometria a hélio, balanca analitica
(SHIMADZU, modelo AUY 220, disponivel no CERTEC) com o
aparato necessario para realizagao.

4.3.5 Calorimetria diferencial exploratéria e termogravimetria
(DSC-TG)

Utilizou-se um calorimetro de marca TA Instruments SDT Q600
do Laboratério CERTEC - IPARQUE. Para as analises térmicas das
matérias-primas e das misturas foi utilizada atmosfera de nitrogénio,
com taxa de aquecimento de 5°C/min, e temperatura maxima de 500 °C.

4.3.6 Distribuicao de tamanho de particula

Para analise do tamanho de particula das matérias-primas e
misturas utilizou-se o equipamento CILAS 1064 com faixa de
distribuicdo granulométrica 0,04 pm a 500 um do IDT-IPARQUE,
utilizando agua como fluido dispersante.
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4.4 CONFORMAGAO MECANICA DOS COMPOSTOS
4.4.1 Compactacao das amostras

O pé do Al puro e as misturas de Al+NF e Al+NF+PVB foram
inseridas individualmente em uma matriz metalica produzida para este
projeto conforme mostradas figura 10 (detalhes estdo descritos no anexo
E). Foram utilizados em torno de 6,896 g de material em cada
prensagem (compactacdo). Para que o pé ndo aderisse as paredes
internas do molde, as mesmas foram recobertas com uma fina camada
de desmoldante a base de estearato de zinco marca Sigma-Aldrich.
Salienta-se que é uma operacdo que apresenta um grau de dificuldade
relativamente elevado, quando comparado com outros processos de
fabricacdo de materiais metalicos.

Figura 10 - Matriz metalica e preenchimento da matriz com o p6

Fonte: Autor (2017).

Apos a compactacdo dos p6s, obteve-se uma amostra com forma
retangular e um tarugo prismatico, que serd usada na matriz conforme
anexo F. O projeto com as dimensbes do molde de compactacdo
uniaxial. O molde e os punc¢oes utilizados foram fabricados na UNESC
no laboratério de usinagem. O material utilizado para confeccdo do
molde e do puncéo foi 0 ago AISID6.

Para compactagdo utilizou-se uma maquina universal de
tracdo/compressdo (EMIC, modelo DL10000), do Laboratério de
Ensaios Mecanicos da UNESC - IPARQUE. O ensaio foi realizado a
temperatura ambiente.
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Foi usada a velocidade de compactagdo de 1,0 mm/min e a tenséo
méaxima de compactacdo utilizada foi igual a 250 MPa. Como esta
matriz foi feita para este trabalho ndo houve problemas com a aderéncia
do Al nas paredes da matriz. A figura 11 mostra a montagem /
desmontagem da matriz.

Figura 11 - Material compactado sendo retirado da matriz

Fonte: Autor (2017).

Compactou-se aproximadamente 12 amostras com secéo de (5,70
x 5,03 mm) e altura em torno de 90 mm

Estas pegas foram fresadas, em uma fresadora marca Timemaster,
modelo 3KUME, com velocidade 1000 RPM e avanco de 2 m/min para
obter as medidas, (4,70 x 4,70 mm) e altura em torno 22 mm com menor
tempo e maior qualidade no processo.

4.4.2 Processamento de extrusdo em canal angular

O ECAP (Equal Channel Angular Pression) consiste num
processo de deformacdo pléstica severa onde um sélido é sujeito a um
esforco de corte ao passar pela regido de interseccdo de dois canais. O
conjunto dos dispositivos existentes oferece um leque de pardmetros de
processamento do ECAP, a saber: o &ngulo de interseccdo entre canais,
a temperatura, a sequéncia e o nimero de passagens (PEREIRA, 2013).
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Todas as amostras foram inseridas em uma matriz de extrusdo
conforme projeto apresentado no anexo F, e extrudadas a frio em uma
prensa hidraulica (méaquina universal para ensaios mecanicos de tragao)
modelo EMIC 23-100, eletromecénica, microprocessada, marca
INSTRON/EMIC.

Para a utilizacdo de processo de extrusdo em canal angular
(ECAP), foram utilizados 3 tipos de compostos diferentes (Al; Al+NF;
Al+NF+PVB) utilizando como base as rotas descritas anteriormente no
item 3.5.3 e mostradas na figura 4.

Com base na dissertacdo Texeira foi utilizado trés tipos de
rota, para cada tipo de composto aplicou-se uma rota de processamento
onde a rota A ndo teve angulo de rotacdo (passando duas vezes com
angulo 0°). Na rota B passou-se uma vez com angulo 0° e a seguir
rotacionou-se com angulo de 90° passou-se novamente. Na rota C
passou uma vez com angulo zero e a seguir passou-se novamente
rotacionando com angulo de 180°. O ndmero total de amostras em cada
condicdo (rota) foram trés conforme esta descrito na tabela 4.

Tabela 4 - Descricao dos tipos de material, das rotas de extruséo e
guantidade de pecas fabricadas.

Rotas
Fatores
A-Q° B-90° C-180°
Al puro 3 3 3
Al NF 3 3 3
Al NF PVB 3 3 3

Fonte: Autor (2016).

O molde de extrusdo do canal angular que foi utilizado foi o
mesmo empregado por Teixeira, 2015. O mesmo foi fabricado em aco
ferramenta para trabalho a frio AISI/SAE D6 temperado em o6leo e
revenido trés vezes a 250°C conforme mostrado no anexo F. No projeto
foi utilizado um dos métodos mais empregados que é uma s6 ferramenta
com o angulo do canal ® de 90°, angulo externo ¥ de 30° e razdo de
extrusdo de 1:1.
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Foi utilizada uma ferramenta de extrusdo quadrada que dissipa o
atrito e diminui a deformacéo plastica severa (DPS), quando comparada
a uma matriz retangular.

Para conseguir uma lubrificacdo adequada foi necessario utilizar
um lubrificante chamado molikote entre o material e a matriz.

No primeiro passe percebeu-se necessidade de utilizar uma
contrapressdo, pois ocorreram curvas de carregamento durante o
deslocamento no processamento por ECA, ou seja, a pega apresentou
sinais de cisalhamento com angulo de 45°. Essa contra pressdo é um
equipamento com duas molas usado na saida do canal angular com
objetivo de pressionar a peca aumentando a pressdo de extrusdo
conforme Teixeira, 2015.

Para Lapovok (2005), a aplicagdo de uma contrapressdo (ECA-
CP) é um excelente caminho para contornar este problema, pois,
aumenta a uniformidade da distribuicdo de tensdo-deformacdo da
amostra e eleva a pressdo hidrostatica do sistema, contribuindo para
prevencdo de fraturas.

Isso ocorre na ferramenta de extrusao por influéncia do atrito que
carrega e descarrega de forma descontinua menor angulo, que é
semelhante as idealizadas durante o processamento em ECA, conforme
(SEGAL, 2004).

Estes sinais sdo considerados defeitos sdo encontrados
normalmente em materiais com resisténcia elevada e/ou processados em
temperatura ambiente. Lapovok et al.(2008).

Na extrusdo do canal angular foi usada uma pressdo méaxima
1.795kg/cm2, com um avanc¢o de um mm/ min.

45 CARACTERIZAGAO DAS AMOSTRAS MECANICAMENTE
CONFORMADAS

As amostras prensadas e processadas em canal angular foram
caracterizadas utilizando-se as metodologias descritas nos tdpicos a
sequir.

4.5.1 Amostras Prensadas

4.5.1.1 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Para a analise das amostras prensadas utilizou-se 0 microscépio
eletrénico de varredura descrito no item 4.3.3. As amostras foram
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lixadas com lixas (lixadeira-politriz Fortel) com a sequéncia de lixas de
100, 200, 300, 400, 500, 600, 1200, 2000 mesh e polidas com suspensao
de AI1203 (TECLAGO) de 1um, fez-se a avaliacdo do tamanho e o
formato do gréo.

4.5.1.2 Espectroscopia Raman

A Espectroscopia Raman foi realizada no material AI+NF+PVB
compactado, para caracterizar a estrutura cristalina, ligando a natureza
dos constituintes. Utilizou-se equipamento Raman Ranishaw In Via com
Laser de argbnio de 514,5 nm. As aquisi¢des foram feitas com 10
segundos de tempo de exposicdo e 3 acumulagbes por espectro. O
equipamento utilizado estd no LABMAT-UFSC.

4.5.2 Amostras processadas em canal angular
4.5.2.1 Microscopia Eletronica de Varredura

Para a analise das amostras prensadas utilizou-se 0 microscopio
eletrénico de varredura descrito no item 4.3.3. As amostras foram
lixadas e polidas, se fez a avaliagcdo do tamanho e o formato do gréo.

4,5.2.2 Microdureza

Mediu-se a dureza Vickers (HV) por microindentacdo. Para tal
utilizou-se um microdurémetro da marca Buehler, modelo Micromet
2001, (Laboratério de ensaios mecénicos — UNESC- IPARQUE) com
carga de 50g, aplicada por 15s. Os resultados apresentados sdo baseados
em 12 medidas igualmente espacadas a cada 0,5 mm na horizontal em
cada corpo de prova.

4.5.2.3 Densidade Aparente

Mediu-se a densidade aparente utilizando-se a técnica de
picnometria a hélio, balanca analitica (SHIMADZU, modelo AUY 220,
disponivel no CERTEC) com 0 aparato necessario para realizacdo e a
temperatura ambiente era de 21°C.
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4.5.2.4 Resisténcia a Compressao

Para fazer o ensaio de compressdo, as pecas foram cortadas em
ISOMET modelo 1000 precison — marca BUEHLER, rotacdo 500 rpm,
carga 50g, conforme esta descrito na norma ASTM E9. Os corpos de
prova foram ensaiados com aproximadamente as mesmas dimensdes
finais de processamento (4,7 x 4,7 x 3,76 mm3). O ensaio foi realizado
na maquina universal de tracdo/compressdo (EMIC, DL10000). A
velocidade de avanco foi de 1 mm/min.

4.5.2.5 Resisténcia a Flexao

O ensaio de flex&o a trés pontos, foi realizado segundo a norma
ASTM E 855 (1998), no Laboratério de ensaios mecénicos da UNESC —
IPARQUE, na maquina universal de tragdo/compresséo (EMIC,
DL10000), utilizando as mesmas dimens@es finais de processamento
(4,7 x 4,7 x 22mm3). A distancia entre os apoios foi de 16 mm, e
velocidade do ensaio igual a 1,0 mm/min.

4.5.2.6 Resisténcia ao Desgaste

A resisténcia ao desgaste foi realizada através do ensaio pino
sobre disco. O material do disco balcdo foi de aco 1045 temperado em
agua e retificado, altura de 10 mm e didmetro de 50 mm, os pinos foram
usados 0s materiais ja extrudados, Al puro, Al+NF e AI+NF+PVB a
dureza dos pinos conforme figura 32. Antes do teste, 0os pinos e a
superficie do disco foram limpos com acetona. Todos os testes foram
realizados utilizando os compésitos processados em canal angular como
pinos.

A distancia de deslizamento foi de 3600 m foi empregada, com
velocidades de deslizamento 0,5 m/s e raio de 15 mm. A quantidade de
rotagdes foi de 38.197 voltas com velocidade 318,3 rpm.

Ap0s cada teste, o disco frontal do espécime e contador foi limpo
com solventes organicos para remover vestigios de compdsito. O
coeficiente de atrito foi determinado a partir da carga normal aplicada e
a carga tangencial 1 Kg, obtidos a partir dos medidores de tensdo. Cada
teste foi repetido trés vezes, e os resultados médios foram tomados.

O equipamento utilizado pertence ao LAFEN-UNESC-
IPARQUE.
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4.5.2.7 Metalografia

Para os ensaios metalogréficos, as pecas foram cortadas em uma
ISOMET modelo 1000 precison — marca BUEHLER, rotacdo de 500
RPM, carga de 50g, com medidas de (4,7 x4,7 x7 mm3). As amostras
foram embutidas em resina de poliéster, lixadas (lixadeira-politriz
Fortel) com a sequéncia de lixas de 100, 200, 300, 400, 500, 600, 1200,
2000 mesh e polidas com suspensdo de A1203 (TECLAGO) de 1um.

A microestrutura foi revelada com o reagente de Tuckers feito no
LAB - IPARQUE- composi¢do 15 mL de acido fluoridrico concentrado,
45 mL de &cido cloridrico, 15 mL de &cido nitrico concentrado, 25 mL
de 4gua destilada. O tempo de ataque foi de 5 a 10 segundos e 0 ataque
foi realizado por imersdo a frio, no qual se revelou as linhas de
deformacéo. A preparacdo metalogréafica foi realizada no Laboratdrio de
metalografia - IPARQUE.

Para andlise micrografica utilizou-se microscépio Optico
Olympus (mod. BX41RF/LED) com camera digital acoplada.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 CARACTERIZACAO DO ALUMINIO

Na figura 12 podem ser observadas as fases cristalinas do pé de
aluminio. Os picos presentes correspondem a estrutura CFC do aluminio
(Card: 4-0787). A analise quimica do p6 conforme anexo A, indicou a
presenca de silicio e ferro como contaminacGes apresentando teores de
0,08% e 0,13% em massa, respectivamente. Estes elementos ndo foram
detectados na difragdo de raios-x devido ao baixo teor, estando presentes
na amostra possivelmente como solugéo sélida.

Figura 12 - Difratograma de raios-X do pé de aluminio Alcoa 101.
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Fonte: Autor (2017).

Para analisar a forma e aspecto das particulas de Al e compara-las
posteriormente foi realizada uma microscopia eletrénica de varredura
(MEV), conforme mostrado na figura 13. Pode ser observado o aspecto
irregular das particulas variando em uma larga faixa de tamanho. As
particulas possuem aspecto alongado, tendo as bordas na sua maior parte
arredondadas. Determinou-se que o tamanho médio da particula do p6
de aluminio foi de 34,8um. A densidade real do p6 de aluminio foi de
2,70 g/cm3.
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Figura 13 - MEV do p6 de aluminio (a) 1.000x (b) 2.000x
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Fonte: Autor (2017).

52 CARACTERIZACAO DO NEGRO DE FUMO

O negro de fumo utilizado nesse projeto é da marca ORION as
especificacdes técnicas estdo descritas no anexo B, e a densidade real €
de 2,5728g/cm3.

A figura 14 apresenta o resultado da difracdo de raios-x. Observa-
se que as fases cristalinas presentes, correspondem ao carbono, estando
de acordo com o cartdo JCPDS nimero 41-1487. A presenca de um
pico bastante alargado indica a existéncia de material amorfo ou com
baixa cristalinidade.

Figura 14 - Difratograma de raios-x do negro fumo.
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Fonte: Autor (2017).
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O negro de fumo utilizado neste trabalho possui tamanho de
particula média com didmetro médio de 4,91um e didmetro 50% de 3,68
pum. A Figura 15, (a) e (b), mostra duas imagens obtidas no MEV.

Observando a figura 15 (a) constata-se que parte das particulas
estd aglomerada mas a grande maioria estd bem dispersa, estrutura tipica
de grafite amorfo, tem uma granulometria alta por ter muitas particulas
acima de 20 um. Observa-se ainda que no lado direito da amostra na
faixa de 500 nanémetros e lado esquerdo da figura uma faixa de 20 pm,
uma larga faixa de distribuicdo nos tamanhos. Na figura 15 (b),
visualizamos o formato arredondado com grande porosidade na
superficie, conforme a escala de 1 um o que resulta em uma grande area
superficial, aumenta a fluidez lubrificando a parede do molde na
extrusdo em canal angular.

Figura 15 - (a) e (b) Imagens MEV do negro de fumo utilizado
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Fonte: Autor (2017).
5.2.1 Caracterizacéo do compdsito Al+NF em pd

A difracdo obtida para a mistura AI+NF repete 0s picos
apresentados para o aluminio puro. Isso acontece porque o NF estd
presente na mistura em pequena quantidade (1%) em massa e possui
baixa cristalinidade, pois na difracdo apresentou uma regido com
caracteristicas amorfas. Pode ser observado na figura a baixo angulo de
2 6 que aparecem pequenos picos que correspondem ao NF, mas ficam
em segundo plano quando comparados aos picos do aluminio metalico.
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Figura 16 - Difratograma de raios-x do aluminio e negro fumo em p6.
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Fonte: Autor (2017).

Nas imagens do MEV, figuras 17 (a) e (b) se apresenta a mistura
do pé de aluminio e negro de fumo. Pode-se verificar que ocorre uma
distribuicdo de particulas bastante irregular o negro de fumo ndo esta
aparecendo de forma individual isso significa que o NF nédo ficou bem
distribuido nas superficies das particulas do aluminio podendo inclusive
estar segregado na amostra. Esse fato ficou mais evidenciado durante a
secagem do material, pois o NF se aglomerou na superficie do pé de
aluminio, ocorrendo clara separacdo por densidade. Observou-se essa
tendéncia a separacdo das particulas por densidade, apresentando clara
dificuldade de realizar mistura homogénea.
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Figura 17 - MEV da (a) e (b) mistura p6 de aluminio e negro de fumo
Al+NF
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Fonte: Autor (2017).

A distribuicdo granulométrica do composito dos p6s de aluminio
e negro de fumo apresenta o didmetro médio de 27,10 um na faixa de
0,04 pm - 500,00 um. Quando comparado ao didmetro médio das
particulas de Al 34,8 um e do negro de fumo 4,91um se observa que o
didametro médio do composto apresenta um valor menor que o diametro
médio do Al puro e muitas vezes maior que o valor apresentado pelo
NF. Observa-se que 0 mesmo ndo segue as regras de adicdo dos
materiais compdsitos, provavelmente pela diferenca de tamanho de
particulas.

Ja na analise térmica o perfil de TG evidencia a perda de massa,
porém ndao muito significativo o que era esperado, pois foi acrescentada
pequena quantidade de NF ao aluminio (1%) em massa. O DSC
evidencia um pico endotérmico na temperatura 200,7 °C. Esse pico
parece estar relacionado com o evento de perda de massa observado no
TG, que inicia em torno de 180°C. Entretanto, ndo foi encontrado nada
similar na literatura que se pudesse referenciar. Como serd visto nos
demais estudos térmicos este evento se repete.
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Figura 18 - Curvas de DSC das amostras do pé Al+NF.
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Fonte: Autor (2017).
5.2.2 Caracterizacdo do compdsito AI+NF+PVB em p6

Quando se coloca PVB na composicao espera-se a superficie das
particulas de Al sdo uniformemente cobertas por uma camada fina de
moléculas de PVB, que servem para reduzir a tenséo superficial de Al e
ajudar na fixagcdo das particulas do NF sobre as particulas de Al
conforme (Peng e Chang, 2015).

Quando se observa o difratograma de raios-x na figura 19
percebe-se que 0 mesmo apresenta de forma mais evidenciada os picos
do aluminio puro sendo que a difragdo foi realizada utilizando o0 mesmo
equipamento com todas as condi¢Ges idénticas. Embora as fases
relativas ao carbono, fossem esperadas, como o teor é muito baixo, esta
fase ndo foi identificada. Vale salientar que os picos referentes ao NF
puro ndo foram observados na figura 19, pois ndo apresentam as fases
do carbono, ficando as fases identificadas restritas ao cartdo JCPDS 4-
0787 que é do aluminio puro.
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Figura 19 - Difratograma de raios-x do aluminio, negro de fumo e PVB
em po.
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Fonte: Autor (2017).

A figura 20 mostra o resultado da caracterizacdo realizada com o
MEV da liga do p6 de aluminio, negro de fumo e Polivinil butiral. Na
andlise de figura 20 (a) na liga o formato das particulas se modificou
antes no formato arredondado e com a adi¢do do PVB a amostra ficou
mais pontiaguda.

Com a adicdo do PVB que é uma fase organica aumentou a
fluidez da amostra, ou seja, diminuiu a viscosidade e facilitou o
processo de extrusdo em canal angular. Entretanto, ao ser realizada a
mistura, diferentemente do que se observou no composto sem a presenca
do PVB nesta mistura ndo se observou uma segregacdo do NF no Al.
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Figura 20 - MEV do (a) e (b) mistura p6 de aluminio, negro de fumo e
polivinil butiral Al+NF+PVB.
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Fonte: Autor (2017).

O ensaio de granulometria apontou um valor médio de 28,93 pum.
Comparado ao composto onde o PVB ndo esta presente, pode-se
perceber que o mesmo resultou em um tamanho um pouco maior,
levando a concluir que as particulas de PVB ficaram aderidas a
superficie do Al.

Os perfis de DSC da amostra do p6 AI+NF+PVB é quase
idéntico, ao que se observou na mistura sem o PVB. Observa-se na
figura 21, que o pico deslocou-se levemente da temperatura 200,7 para
201,7 °C mantendo-se as condicdes da analise.



Figura 21 - Curvas de DSC da amostra do p6 Al+NF+PVB.
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5.3 CARACTERIZACAO DOS COMPOSTOS COMPACTADOS

5.3.1 Caracterizacao do Al puro compactado
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Na figura 22 observa-se o resultado das analises feitas por MEV
do aluminio puro compactado, sem extrusdo, apresentou alta porosidade
e gréos achatados, que ocorreu devido a deformacdo por pressdo do

puncdo na matriz.

Figura 22 - MEV do p6 de aluminio p

uro compa

|~

ctado
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Date 27 Jul 2017
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Fonte: Autor (2017).
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5.3.2 Caracterizagdo do composito Al + NF compactado

As figuras 23 apresentam os resultados da analise por MEV do
composto do pé de aluminio e negro de fumo compactado. Pode-se
observar na figura que as particulas de NF ndo estdo aglomeradas (estdo
dispersas). Novamente pode ser observado que as particulas sofreram
deformacao pela pressdo de compactacgéo.

Figura 23 - MEV (a) 500, (b) 2.000 do aluminio e negro de fumo,
compactado.
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Fonte: Autor (2017).
5.3.3 Caracterizacdo do compdsito Al + NF + PVB compactado

As imagens do MEV que compde a figura 24 sdo do compdsito de
aluminio, negro de fumo e polivinil butiral compactado. E possivel
observar 0s grdos de aluminio com borda arredondadas e tamanhas
distintos, além de acentuada deformacéao por pressao de compactacéo.
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Figura 24 - MEV do (a) 500x e (b) 2.000x aluminio e negro de fumo e
polivinil butiral compactado.
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Fonte: Autor (2017).
5.3.4 Densidade aparente dos materiais compactados

O resultado da densidade aparente das amostras compactadas sem
extrusdo pode ser observada na figura 25. Percebe-se, que o Al puro é o
mais denso em relacdo aos dois compositos, pois para 0 compdsito a
adicdo do NF em (1% em massa) o valor da densidade diminuiu, pois a
densidade real do NF é de 2,5728 g/cm3, portanto mais baixa do que a
do aluminio que é 2,706 g/cm3. O composito Al+NF+PVB apresentou
densidade aparente ainda mais baixa, pois 0 PVVB que esta presente com
(0,5% em massa), € um polimero, com densidade real de 1,4177 g/cm3.
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Figura 25 - Densidade aparente das amostras compactadas de acordo
com a composicdo dos materiais
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Fonte: Autor (2017).

A figura 26 mostra o espectro Raman do AI+NF+PVB
compactado. Aparentemente apresentou trés picos fortes nos espectros,
nomeadamente a banda D, banda G e a banda G.
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Figura 26 - Espectros Raman do composito Al+NF+PVB
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Fonte: Autor, 2017.

O surgimento do pico em torno de 1335 cm-1 é devido a vibracao
do carbono com atomos que apresentam estrutura desordenada (carbono
amorfo) que é chamado de banda D (J. Ado, 2008). Ja a banda G em
1570 cm-1 representa a vibracdo de adtomos de carbono grafite (M.S
Dresselhaus, 2005). E a banda G também relacionada a desordem ou
defeitos na estrutura e a conhecida banda da segunda ordem 2700 cm-1
é a banda significativamente utilizada para a identificacdo do grafite (J.
Ado, 2008).

Assim, o aumento do dano na estrutura levara o aumento da
banda D. A figura 26 mostra o perfil do espectro Raman do compdsito
produzido uma estrutura microtubular. Além disso, a mudanca de
estrutura representa a intensidade de pico da banda D e banda G
respectivamente.

Se os defeitos ndo aumentarem, a intensidade do pico da banda D
aumentard, portanto, o D/G aumenta. Os espectros de Raman indicaram
gue nenhum defeito adicional foi introduzido pelo método de
processamento com base na relacdo D/G similar antes e depois da
mistura, o que significa que a estrutura AI+NF+PVB é preservada apés
0 processamento com a ultra-sonicacao e agitagdo magnética, pois ndo
se introduziu impacto direto de alta energia.
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Na matriz de aluminio o ligeiro aumento de D / G pode ser
devido a colisdo entre os materiais. Além disso, o motivo do
alargamento do pico Raman é devido a fixacdo de moléculas de PVB na
superficie de ambas as particulas de NF e as de aluminio.

Os vinculos no PVB, especialmente carbono-carbono produziria
alguns sinais e causaria algum ruido para os espectros Raman. Além
disso, o grau de polimerizacdo e o comprimento de cada molécula de
PVB séo diferentes, o que leva a diferenca deles.

Na figura 27 observa-se que entre as particulas ha certa
guantidade de NF e porosidade. Nessa regido da amostra foi realizada a
espectroscopia Raman.

Figura 27 - Imagem do espectro Raman Al+NF+PVB, compactado

Fonte: Autor (2017).

5.4 CARACTERIZACAO DOS COMPOSTOS EXTRUDADOS EM
CANAL ANGULAR

5.4.1 Estudo da forca X deslocamento no processo de extrusédo
A extrusdo com contra pressdo foi 0 método usado por Teixeira,

2015 e utilizou-se 0 mesmo mecanismo nesse projeto. Analisando o
resultado grafico apresentado na figura 28 da forca versus deslocamento



75

observa-se que a deformacdo para os trés materiais cresce com o
aumento da forca. Para o Al puro, a forga atinge um valor méximo de
9.800 N e depois estabiliza nesse patamar independente do aumento da
forca. Para a mistura Al+NF a deformacdo atinge um valor méaximo de
deformacdo proximo a 14.000 N e depois permanece constante. J& para
0 composto Al + NF + PVB a forca apresentou uma curva bem parecida
com a do aluminio puro tendo o valor maximo de forca 9.700 N, sendo
menor que para 0s outros materiais. Essa caracteristica pode se traduzir
em ganhos se a extrusao for para escala industrial, pois com menor forca
exigida o consumo de energia serd menor e o desgaste de ferramental
sera menor.

Figura 28 - Curvas forga versus deslocamento geradas durante o
processamento em ECA do Al, Al+NF e AI+NF+PVB
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Fonte: Autor (2017).

5.4.2 Analise por Microscopia Eletronica de Varredura dos
compostos extrudados

As imagens que serdo mostradas na figura 29, nas analises dos
trés compostos foram obtidas na condi¢cdo o primeiro passe realizado a
0° e 0 segundo passe a 90°. Observa-se nas micrografias que houve uma
substancial diminuicdo da porosidade quando comparado com a amostra
de Al puro somente compactado. Observa-se ainda que as particulas do
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p6 de aluminio estdo deformadas no sentido longitudinal em que a
extrusdo foi realizada.

Figura 29 - Imagens MEV do aluminio puro com 2 passes em ECAP,
aumento de @ 500x, (b) 2.000x
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Fonte: Autor (2017).

A figura 30 - mostra as imagens do MEV do p6 AIl+NF.
Observa-se baixa porosidade, e ndo se observa microtrincas que foram
encontradas no aluminio puro.

Além disso, é possivel verificar alguns pontos escuros no qual se
atribui maior concentragdo de negro de fumo nesses locais.

Figura 30 - MEV DO PO AL+NF, aumento de (a) 500x, (b) 2.000x

[ . "

EHT = 1200/ Signal A= SE1 7 Jul 2017 =121 Date 27 Jul 2017 v
WO 7.5 mm Mig= 505X IFrobe= 100 pA nesc WD = 7.5 mm Mag= 199KX IProbe=  100pA unees

Fonte: Autor (2017).

As imagens do MEV que compbe a figura 31, sdo do composto
Al + NF + PVB. Na referida figura pode-se observar alguns defeitos
(microtrincas) que podem ter ocorrido devido a adicdo do polimero
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PVB. Pela caracteristica do NF ser material fragil quando passa por
deformacdo severa pode ter influenciado no surgimento das
microtrincas.

Figura 31 - MEV do AL+NF+PVB, usando aumentos de (a) 500x, (b)
2.000x.

Brrmk Sgwa-ser e 27 2017 & [ —— D 27 12017 07
Wo-TEem  Wage ssX pobes t0sn e | Woltsmm e rsskx  oenes wopa M

Fonte: Autor (2017).
5.4.3 Medidas de microdureza dos compostos extrudados

A microdureza dos compostos foi avaliada utilizando o teste de
microdureza Vickers. A figura 31 mostra o comportamento das amostras
guanto & microdureza. Os resultados apresentados foram realizados nas
rotas com angulo de 0° 90° e 180°. Analisando o grafico a baixo
podemos observa-se que a amostra Al+NF aumentou relativamente a
resisténcia devido a presenga do carbono, j& para adicdo amostra
Al+NF+PVB diminuiu em relacdo ao Al puro. Comparando o0s trés
angulos de extrusdo pode se dizer que o Al puro ndo apresentou
diferenca consideravel, j& no angulo 0°. O AI+NF apresentou maior
dureza em relagdo aos demais angulos. Por outro lado para AI+NF+PVB
observou-se uma diferenca muito pequena da dureza em relagdo aos trés
angulos apresentados e pode-se considerar que sdo estatisticamente
iguais.
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Figura 32 - Microdureza das misturas extrudadas nos angulos de 0°, 90°
e 180° processamento por ECA
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Fonte: Autor (2017).
5.4.4  Densidade aparente dos materiais  extrudados

A figura 32 amostra a densidade aparente, calculada para
amostras extrudadas. Comparando-se com a densidade aparente do
material compactado, constatou que o material extrudado é muito mais
denso, e pode-se dizer que quando passado por o processo de ECAP, o
material deforma muito mais severamente diminuindo a porosidade e
resultando no aumento de densidade aparente. Essa deformacdo estd
vinculada com a forca de atrito que ocorre entre a superficie da peca e a
superficie da matriz. Como resultado tem-se um perceptivel alinhamento
das particulas no corpo de prova extrudado.
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Figura 33 - Densidade aparente das amostras apds extrusdo por ECAP
sendo o segundo passe 0° de acordo com a composi¢do dos materiais.
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Fonte: Autor (2017).
5.4.5 Resisténcia a compressao dos materiais extrudados

A figura 34 mostra 0 ensaio de compressdo para Al, AI+NF e
Al+NF+PVB.

O composto AI+NF+PVB apresentou maior fragilidade e teve
menor resisténcia a compressdo, com uma tensdo de 147 Mpa. Ja o Al e
0 AI+NF comportaram-se diferentemente no ensaio de compressdo
sendo que apresentaram uma maior resisténcia; onde o aluminio rompeu
com 340 Mpa e o Al+NF com 330 Mpa. Os materiais apresentaram uma
pequena deformac&o plastica antes de romperem.
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Figura 34 - Curvas de tensdo versus deformacdo apds extrusdao ECAP
das amostras Al , AI+NF e AI+NF+PVB
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Fonte: Autor (2017).

5.4.6 Resisténcia a flexdo dos materiais extrudados

A Figura 35 mostra ensaio de resisténcia a ruptura por flexdo das
amostras de Al puro, AI+NF e Al +NF+PVB. A figura abaixo evidencia
0s resultados obtidos nos ensaios através de um grafico de curvas. Com
o intuito de facilitar a leitura do mesmo, a comparacao dos resultados foi
inserida em um Unico grafico, onde as amostras passaram por um
processamento de ECA com o segundo passe em 180°.

Observou-se que a amostra AlI+NF+PVB teve uma menor
resisténcia comparada com o0s outros resultados, que possivelmente
ocorreu devido a microtrincas visualizada nas imagens da figura 31 (a) e
(b). O comportamento das amostras de AI+NF durante o ensaio de
flexdo a resisténcia intermedidria 150 Mpa apresentou irregularidades
possivelmente pela presenca do NF na microestrutura do compdsito
podendo ndo estar totalmente homogénea. A amostra de Al apresentou
maior resisténcia 352 MPa.
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Figura 35 - As curvas forca versus deformacdo resisténcia a ruptura por
flexdo do Al, Al+NF e AI+NF+PVB
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Fonte: Autor (2017).
5.4.7 Ensaio de desgaste dos materiais extrudados

O ensaio de desgaste pino sobre disco cujos resultados dos
valores médios sdo mostrados na tabela 5 exibe perda de massa para
todos os conjuntos testados. Quando se analisam os valores absolutos,
percebe-se que o aluminio puro perdeu 0,016g enquanto que o
Al+NF+PVB perdeu 0,050, ficando o AI+NF com um valor
intermediario. Se observarem-se as micrografias pode-se encontrar
explicacdo, pois 0 Al+NF+PVB apresenta perceptiveis microfissuras,
indicando que o mesmo terd& um comportamento mais quebradico
quando submetido a esfor¢co mecénico. Essas microfissuras podem ser
atribuidas a um comportamento resultante da interacdo das particulas do
aluminio com as do negro de fumo, que podem ocasionar uma diferenca
na interface Al-NF ou AI-NF-PVB, com reducdo que foi observada nas
propriedades mecénicas de forma geral e no desgaste em particular. Os
resultados do AI+NF+PBV para 0 ensaio de desgaste pino sobre disco
sdo levemente melhores, comparados com Al+NF.
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Tabela 5 - Descricdo dos tipos de material, peso dos pinos dos discos
antes e depois do ensaio de pino sobre disco.

Iatenial Massapino | Massapino | Perdade | Massadisco | Massa
antes do | depoisdos | massa(g) antes do | antes do
ensaios (g) | ensaios (g ensaios (g) | ensaios (q)
Al 1,352 1,336 0,016 151,997 151,998
Al+NF 1,362 1316 0.046 154,388 154,388
Al+NF + PVB 1,266 1216 0,030 138,677 138,693

Fonte: Autor (2017).

5.4.8 Microestrutura

A figura 36 mostra a microestrutura apds o processo de extrusao
do canal angular ECAP, a andlise foi feita com pegas com o segundo
passe de 90°. Nas imagens, pode-se visualizar pequena porosidade e
pequenos defeitos que ocorreram durante o processo de extrusdo. Nas
imagens Al+NF observa-se algumas regifes com maiores concentragdes
do negro de fumo, resultado da heterogeneidade na microestrutura. Ja
nas imagens AI+NF+PVB verifica-se pequenos defeitos a extrusdo

independente do angulo usado no segundo passe.
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Figura 36 - Microscopia Optica das amostras de (a) Al 200x, (b) Al
500x(c) AI+NF 200x (d) AI+NF 500x (e) Al+NF+PVB 200x(f)
Al+NF+PVB 500x.

Fonte: Autor (2017).

As micrografias da figura 37 mostra as micrografias de amostras
extrudadas apos ataque quimico. Observou-se nas imagens particulas de
Al alongadas e pequenos riscos na transversal devido ao polimento. Nas
imagens AIl+NF observou-se uma homogeneidade na microestrutura
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com indicacdo nos contornos de particulas com mais precisdo por conta
do reagente. Ja nas imagens Al+NF+PVB+ pode-se analisar pequenos
pontos claros que possivelmente sejam pequenas particulas de PVB.

Figura 37 - Microscopia dptica das imagens (a) Al 200x, (b) Al 500x(c)
Al+NF 200x (d) Al+NF 500x (e) Al+NF+PVB 200x(f) Al+NF+PVB
500x

Fonte: Autor (2017).
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6 CONCLUSAO

Neste trabalho constatou-se que a adicdo de negro de fumo e a
adicdo de negro de fumo com polivinil butiral & matriz de aluminio,
submetidas & extrusdo em canal angular introduz modificacfes nas
propriedades fisicas e mecanicas. Evidenciou-se 0 que ja esta bem
relatado na literatura, quanto a dificuldade de se misturar de maneira
uniforme materiais com grande diferenca de tamanho de particula e de
densidade aparente.

A dureza aumentou com a adicdo de NF comparado com
aluminio e com AI+NF+PVB. Ja a extrusdao em canal angular melhorou
bastante a densidade, quando comparada a amostra somete compactada.

As demais propriedades mensuradas como a resisténcia a
compressao, flexdo, desgaste se apresentaram menores nos materiais
aditivados quando comparados ao aluminio puro.

As metalografias das amostras evidenciou a presenca de um
numero elevado de poros, o que explica em parte 0 comportamento
observado nos testes mecanicos.
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7 TRABALHOS FUTUROS

As sugestdes para trabalhos futuros € realizar a sinterizacdo dos
tarugos que passaram no canal angular, variar o percentual de negro de
fumo e fazer ensaios de porosidade.
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ANEXO A — Certificado de analise do pé de aluminio

Alcoa Aluminio S. A.
Aluminum Powder Plant
Caixa Postal 128

ALCOA  Pogos de Caldas - MG - 37.701-970
Tel.; 55-35-2101-5000
Certificado de Analises
AMOSTRA
Cliente: UNESC
Produto: P6 de Aluminio Alcoa 101
Produgdolitem: 3250680001
Data; 11/06/2014
ﬁ Valor!
Item No. | Pardmetros | Caracteristicas da Especificagdo | Especificagdo
1 Al (%) Min. 99.7
2 Fe (%) Méx. 0.25
3 Si (%) Max. 0.15
4 Qutros Metais - Total (%) Max. 0.15
5 Mesh +100 (%) Max. 0.2
6 Mesh -325 (%) 75.0 - 90.0

Responsabilidade;
Producao: Francislei Gongalves  Tel, +55-35-2101-5666
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ANEXO B - Especifica¢des Técnica NF

ENGINEERED Ovion Engneanad Carbons LLC F:l‘a-la?gl!-;d';
CARBONS 11136 Siale Route 7

Baipm OH 457149406

Specification

Cusiomer 9930 | | Comact Inkormation
Ganarel Spacification Cuality Dapartmen
Kyl Blain

Fhone +1 740 315-5708
E-MaiC kyla blain@anoncarbans.com

AROSPERSE F 138 BEADS

Maerial Code 110000085

Packaging Informaticn 50 LB POLY BAG 2500 LB
Daie of lssue 01-OCT-06

Rewvision 03

Customer Material Cooe

Characteristic Uit Reemnce Min Target Max
0l Abeorpdion Number oo00  ASTM D2414 50.0 86.0 100.0
Haating Loss {12508gC) £ ASTM D503 0.00 0.00 020
Siewa rasioua 325M (%) £ ASTM D514 0.0000 0.0000 00026
Tint Strangih, IRB=100% £ ASTM D265 1160 120.0 125.0
Milrogen Surace Ame, BET m2'g ASTM DESEE 1160 120.0 1250

All warranty claims in respec: of the conformance of our product are subject t0 the liabiliy limiions stipulxed in
aur "Gensral Terms and Conditions of Sale and Delivery”. The data lissed above only refleces the criseria for our
intemnal quality ©s1s. Mo modification or exension of liability resubs there from. By providing such daia, we do
nod make any express or impled warranty, whether for !ﬁl:l‘ll[: propenties of the product or for fitness for
particular application or purpose.  All mlues are valid the product only at the fdme when the product
dispatched from the plant.



96

NEXO C - Densidade Real Negro de Fumo

' AN
\/ Quantachrome |
IN!'IUM!NT!'\I /

\ —

-.._\_\______ ___.—-"'/

QUANTACHROME CORPFOBATION
Oltrapye 1200e W5.01
Enalysis Report

Thu May 25 12:52:49 2017
User ID: UNESC

Sample Parameters
Sample ID: KNF
wWeight: 0.4862 g
Analysis Parameters
Cell Size - Small
v Added - Small: 12. 8957 ce
V Cell: 19.2079 cc
Analysis Temperature: 22.& C
Target Pressure: 17.0 psig
Type of gas used: Belium
Equilibration Time: Auto
Flow Purge: 1.0 min.
Maximum Runs: 3
Number Of Runs Aweraged: 3
Deviation Requested: 0.0050 %
Analysis Besults
Deviation Achieved: 1.5020 %
Average Volume: 0.18%0 cc
Volume Std. Dew.: 0.0031 cc
Awverage Density: 2.5722 g/fecc
pensity std. Dew.: 0.0412 gfcc
Coefficient of Variation: 1.6176 %

Run Data
RUH VOLUME (cc) DENSITY (g/cc)
1 0.1933 2.5155
2 0.1862 2.6105

3 0.1875 2.5025
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ANEXO D — Densidade Real do Polivil butiral

F "‘1_ — .\‘.
\/ Quantachrome |
N : y

QUANTACHROME CORPORATION
Ultrapyc 1200e w5.01
Enalysis Report

Wed May 24 14:47:49 2017
User ID: UNESC

Sample Parameters
Sample ID: PVB
Weight: 0.9288 g
Analysis Parameters
Cell Size - Medium
v Added - Large: B0.7717 cc
¥ Cell: 5B.6938 co
Analysis Temperature: 20.9 C
Target Pressure: 17.0 psig
Type of gas used: Helium
Bquilibration Time: Auto
Flow Purge: 1.0 min.
Maximum Runs: 3
Humber Of Runs Aweraged: 3
Deviation Requested: 0.0050 %
Analysis Results
Deviation Achieved: 3.1013 %
Awerage Volume: 0.6566 cc
Volume Std. Dev.: 0.0220 cc
Awerage Density: 1.4162 g/foc
Density Std. Dew.: 0.0467 g/fcc
coefficient of Variatiom: 3.3574 %

Bun Data
RITH VOLUME (cc) DENSITY (g/fcc)
1 0.6872 1.3532
2 0.6468 1.4378

3 0.6350 1.4622
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ANEXO E — Molde de Compactacdo
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ANEXO F — Ferramenta de extrusao
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