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RESUMO

Técnicas de deformacgdo plastica severa, utilizando altos niveis de deformagdo plastica, tém
sido comumente utilizadas no refino de grao de metais, principalmente com o objetivo de
produzir o aumento da resisténcia mecanica. Dentre as técnicas utilizadas, a unido por
laminacao acumulativa (Accumulative Roll Bonding, ARB) tém-se mostrado um método
eficiente e de baixo custo utilizado na fabricacdo de compositos de matriz metalica (Metal
Matrix Composites, MMC) de alta resisténcia mecanica, envolvendo imensa variedade de
combinagdes de metais de base e reforgos, visando melhorias nas propriedades mecanicas,
como o aumento na tensao de escoamento e no limite de resisténcia a tragdo, sem perda
acentuada no elongamento percentual e tenacidade. Varia¢des deste método, como a unido por
laminacao cruzada acumulativa (Cross Accumulative Roll Bonding, CARB), caracterizado pela
mudanga alternada do eixo de laminacao a medida que os ciclos se sucedem, tem sido relatada
na literatura como uma evolu¢ao de técnica original, uma vez que a mudanca do caminho de
deformagdo tende a proporcionar maior refino de graos. Diversos estudos também tém sido
realizados sobre os mecanismos pelos quais se processam a adesdo entre chapas utilizando os
referidos métodos. Neste contexto, o presente estudo propde estudar as propriedades mecanicas
de compdsitos de matriz metélica de Aluminio Al 1200 H14, processados por do ARB e CARB,
com e sem adi¢ao de refor¢os de nanotubos de carbono (NTCs) e, particularmente, a adesao de
compositos de matriz metalica de Aluminio Al 1200 H14, processados por do ARB, sem adi¢ao
de reforgos. Os resultados obtidos por ensaios de tracdo apontaram um aumento maximo de
338,8 % €298,5 % da tensdo de escoamento e do limite de resisténcia a tragdo, respectivamente,
para os compositos processadas por 6 ciclos de ARB+NTC, em comparacdo as amostras
ensaiadas em estado recozido. Além disso, estudos utilizando ensaios experimentais e
simulagdes por elementos finitos permitiram propor uma interpretacdo complementar a teoria
do filme, modelo mais usado para explicar os mecanismos de adesdo entre chapas laminadas.

Palavras-chave: Deformacdo Plastica Severa; refino de graos; Accumulative Roll
Bonding; Cross Accumulative Roll Bonding; compdsitos de matriz metalica.



ABSTRACT

Severe plastic deformation techniques, using high levels of plastic deformation, have been
commonly used in the refinement of metal grains, mainly with the objective of producing an
increase in mechanical strength. Among the techniques used, Accumulative Roll Bonding
(ARB) has been shown to be an efficient and low-cost method, which has also been used in the
manufacture of Metal Matrix Composites (MMC) of high mechanical strength, involving an
immense variety of combinations of base metals and reinforcements, aiming at improvements
in mechanical properties, such as an increase in yield stress and in the tensile strength limit,
without a marked loss in percentage elongation and toughness. Variations of this method, such
as cross accumulating roll bonding (CARB), characterized by the alternating change of the
rolling axis as the cycles occur, have been reported in the literature as an evolution of the
original technique, since the change in the deformation path tends to provide greater grain
refinement. Several studies have also been carried out on the mechanisms by which adhesion
between sheets occurs using the mentioned methods. In this context, the present study proposes
to investigate the mechanical properties of aluminum Al 1200 H14 metal matrix composites,
processed by ARB and CARB, with and without the addition of carbon nanotube (CNT)
reinforcements, and, in particular, the adhesion of aluminum Al 1200 H14 metal matrix
composites processed by ARB, without the addition of reinforcements. The results obtained by
tensile tests indicated a maximum increase of 338.8% and 298.5% in the yield stress and
ultimate tensile strength, respectively, for the composites processed by 6 cycles of ARB+CNT,
compared to the samples tested in the annealed state. In addition, studies using experimental
tests and finite element simulations allowed proposing a complementary interpretation to the
film theory, the most widely used model to explain the adhesion mechanisms between
laminated sheets.

Keywords: Severe Plastic Deformation; grain refinement. Accumulative Roll Bonding; Cross
Accumulative Roll Bonding; metal matrix composites.
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fissura, indicando novamente com uma linha vermelha a continuidade das linhas dentro e fora
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1 INTRODUCAO

Os mecanismos comumente utilizados para melhoria da resisténcia mecanica de metais
envolvem o encruamento, a introdu¢do de solutos e/ou precipitados, refino de grao e a
introducao de reforcos, geralmente utilizados na producao de materiais compoésitos (SCHMIDT
et al., 2011; HASSANPOUR et al., 2021; OGAWA et al., 2021). Especificamente sobre o
refino de grao, estudos tem se voltado para a producao de graos ultrafinos (Ultra Fine Grains,
UFQG), por meio de técnicas de deformagao plastica severa (Severe Plastic Deformation - SPD),
em que os materiais sao submetidos a elevados niveis de deformacao plastica.

Dentre as técnicas mais utilizadas de SPD podem ser citadas: (i) extrusdo angular em
canais iguais (Equal Channel Angular Pressing - ECAP), (ii) tor¢do sob alta pressdo (High
Pressure Torsion — HPT), (iii) forjamento multi-direcional (Multidirectional forging - MDF) e
(iv) unido por laminacao acumulativa (4Accumulative Roll Bonding - ARB) (MANSOOR et al.,
2020). Das técnicas citadas, o ARB tem se mostrado um processo eficiente e de baixo custo,
com fécil aplicagdo em processos continuos e de alta produg@o em escala industrial, e tem sido
utilizado nos ultimos 10 anos na fabricacdo de compoésitos de matriz metalica (Metal matrix
composites — MMC), com diversos materiais metalicos e refor¢cos (PIRGAZI et al., 2008; ROY
etal., 2012; EIZADJOU et al., 2015; JAMAATI et al., 2014, 2015; KRALLICS et al., 2015).

Algumas publica¢des avaliam a influéncia de variagdes na técnica ARB na melhoria
das propriedades mecanicas do composito processado (NASERI et al., 2015; NASERI et al.,
2016; GASHTI et al., 2016; MCBRIDE et al., 2020), tais como a variacao na direcdo de
laminagdo entre os diversos passes de laminagao, técnica denominada de Cross accumulative
roll bonding - CARB (ALIZADEH et al., 2014, NASERI et al., 2015; YOU et al., 2021). As
matrizes de MMC com o Aluminio sdo comumente estudadas nos processamentos por ARB e
CARB, (GHALANDARI et al., 2016; MAHDAVIAN et al., 2017; GHALEHBANDI et al.,
2019), pois esse material possui boa resisténcia mecanica especifica, custo reduzido, resisténcia
a oxidagdo e corrosdo, sendo empregado, especialmente, na industria aeroespacial.

Além disso, estudos realizados utilizando a técnica de ARB, publicados nos ltimos
dez anos, evidenciam a importancia e atualidade da fabricagdo de composito de matriz metalica,
utilizando materiais diversos (EIZADJOU et al., 2015; JAMAATI et al., 2015; KRALLICS et
al., 2015). Em particular, um dos aspectos importantes de que trata a fabricacdo de composito
de matriz metalica (CMM) ¢ o processo pelos quais se processa a adesao das chapas metélicas,
denominado de Solid state welding (SSW), tema que foi pesquisado, ao longo dos anos, por
meio da utilizagdo de teorias que procuram explicar o processo com o auxilio de ensaios

experimentais (VAIDYANATH et al., 1959; MOHAMED et al., 1975; BAY, 1979), modelos
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matematicos (MADAAH-HOSSEINI and KOKABI , 2002; GOVINDARAJ et al. ; 2013) e,
mais recentemente, utilizando ferramentas computacionais (KEBRIAEI et al, 2014;.
KHALEDI et al, 2018) para simular o caldeamento em materiais metalicos similares e
dissimilares.

A fabricacao de compositos utilizando o aluminio como matriz e nanotubos de carbono
(NTC) como material de refor¢o tem sido frequentemente reportada na literatura (STEIN ef al.,
2014; NASRESFAHANI et al., 2018 SHAHSAVAR et al., 2019). No entanto, nao foram
encontrados na literatura estudos sobre a fabricagdo destes compositos por meio de variantes
do ARB, tais como o CARB, o que influenciaria na variagao do processamento e abriria nova
possibilidade de andlise do efeito do reforco citado nas propriedades mecanicas do compdsito
produzido.

Neste contexto, esta tese se propoe a estudar o processo de fabricacdo de composito
de aluminio, com e sem inclusdo de nanotubos do carbono, processados por Accumulative Roll
Bonding (ARB) e Cross Accumulative Roll Bonding (CARB) e o efeito nas propriedades
mecanicas e, em uma segunda etapa, aprofundar os mecanismos pelos quais ocorrem a adesao

entre os as amostras de aluminio processadas por ARB, sem NTCs.
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2 OBJETIVO

2.1 Objetivo geral

Avaliar a influéncia do processamento por Accumulative Roll Bonding (ARB) e Cross
Accumulative Roll Bonding (CARB) nas propriedades mecanicas (tensao de escoamento € o
limite de resisténcia a tracdo) de compositos de aluminio Al 1200 H14 com e sem adi¢do de

nanotubos do carbono.

2.2 Objetivos especificos

Como proposito de se atingir o objetivo geral, os seguintes objetivos especificos

foram estabelecidos:

e Identificar as variaveis para o processamento por ARB e CARB, por meio de ensaios
preliminares de laminagao;

e Analisar a evolugdo da resisténcia mecanica e da ductilidade dos compositos em fungao
dos ciclos de ARB e CARB;

e Estudar a adesdao envolvida no processamento por ARB, utilizando ensaios

experimentais e simulagdes por elementos finitos
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Aluminio e suas ligas

O aluminio ¢ um metal comumente utilizado em aplicagdes industriais, em funcao de
suas propriedades mecanicas e fisicas, tais como baixa densidade, elevada resisténcia a corrosao
e excelentes condutividade elétrica e térmica, serem atraentes na producao de diversos itens,
como ligas metalicas, laminados e extrudados (ASM HANDBOOK, 1992). A classificagcdo do
aluminio ¢ dada pelo sistema de classificagao da Aluminum Association (AA), que organiza o
metal em termos de elementos de liga presentes em sua formagao.

Por exemplo, a série 1 XXX identifica o aluminio comercialmente puro em diferentes
niveis de pureza, desde 99 % (denominado 1000) até 99,99 % (denominado 1099). Os dois
ultimos algarismos tratam do grau de pureza da liga; assim sendo, o aluminio comercialmente
puro com 99,50 % ¢é conhecido como 1050, enquanto que o aluminio com 99,70 % de pureza ¢
denominado 1070 e assim por diante.

O aluminio comercialmente puro caracteriza-se pela elevada condutividade térmica e
elétrica, excelente trabalhabilidade e alta resisténcia a corrosdo. Devido a essas caracteristicas, €
utilizado na fabricacdo de componentes cujas propriedades exigem alta condutividade sem que
haja a necessidade de altas propriedades mecanicas. Outros materiais, como cobre, exibem
maiores condutividades térmica e elétrica, porém, apresentam custo mais elevado e maior
densidade, o que torna o aluminio um metal interessante em diversas aplicacdes, como as
industrias automotiva, aeronautica, naval, bens de consumo, construcao civil, dentre outras
aplicagoes (ALAM et al., 2017).

A série 1 XXX tem composi¢ao de, no minimo, 99% de aluminio, sendo o restante da liga
composta por impurezas decorrentes do processo de producdo, que nao alteram
significativamente as propriedades mecanicas ou elétricas do material. A Tabela 1 ilustra a

composicao nominal de algumas ligas de aluminio da série 1XXX.

Tabela 1 - Propriedades mecanicas gerais do aluminio, série 1 XXX.

Liga Densidade Temperatura Condutividade Moédulo de Moédulo de
ASTM (g/cm’) de fusao elétrica rigidez (MPa) elasticidade
g (°C) (% IACS) (MPa)
1050 2,70 650 - 660 60 26500 70000
1100 2,71 643 - 657 59 26500 70000
1350 2,70 650 - 660 62 26500 70000

Fonte: ASM HANDBOOK, 1992.
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O aluminio 1050 ¢ classificado como liga ndo tratavel termicamente e constituido,
principalmente, por Fe e Si, que formam dispersdes insoluveis, que possuem até 0,5% de
impurezas, como silicio, ferro, cobre, manganés, magnésio, zinco, titdnio, dentre outros (ASM
Specialty Handbook - Aluminum and Aluminum Alloys, 2015).

Os elementos Fe e Si, comumente encontrados, em maior ou menor grau, cOmo
impurezas no aluminio comercialmente puro, formam fases intermetélicas, como FeAls ou
FeSiAls, devido a baixa solubilidade do ferro no aluminio. Estas fases apresentam-se com
diferentes tamanhos e distribui¢des, porém tendem a prejudicar as propriedades da matriz quando
se apresentam na forma alongada e concentrada nos contornos de grao (ASM Specialty
Handbook - Aluminum and Aluminum Alloys, 2015).

Outra caracteristica relevante do aluminio comercialmente puro € sua elevada resisténcia
a corrosao, causada pela formacao de uma camada fina de 6xido de aluminio (Al>O3), que recobre
a superficie do metal. Essa resisténcia a corrosao pode ser diminuida pela introducao de
elementos de liga, principalmente de elementos mais afastados do aluminio na tabela de potencial
eletroquimico, como, por exemplo, o cobre e o niquel, dentre outros (Handbook of Aluminum,
2005).

Por outro lado, elementos mais proximos do aluminio na tabela periddica, como o
magnésio, nao alteram de modo significativo a resisténcia a corrosao do aluminio. Por este
motivo, as ligas Al-Mg sdo aquelas que apresentam a maior resisténcia a corrosdo, inferior
somente a do aluminio comercialmente puro e superior a das ligas Al-Cu, por exemplo. Devido
a essa maior resisténcia a corrosao, outra aplicacdo importante para o aluminio comercialmente
puro ¢ no revestimento de ligas de aplicacao aeronautica, o chamado cladding (ASM Specialty
Handbook - Aluminum and Aluminum Alloys, 2015).

As ligas de aluminio surgiram com a necessidade de adequar as propriedades do
aluminio comercialmente puro as diversas necessidades industriais, aproveitando suas
caracteristicas, adequando-os as novas caracteristicas mecanicas para atender as exigéncias de
projeto. Neste contexto, as ligas de aluminio da série 2xxx (2011, 2014, 2017, 2018, etc...), por
exemplo, sdo mais utilizadas nas industrias aeronautica (limites de escoamento de até 455 MPa),
automotiva e nautica.

As ligas de aluminio da série 3xxx (3003, 3004, 3105, etc...) em que o manganés € o
principal elemento de liga, sdo usadas como ligas de uso geral, para aplica¢des arquitetonicas e
de processamento; ndo sdo trataveis termicamente, mas sdo cerca de 20% mais resistentes
mecanicamente que as ligas de aluminio da série 1xxx (ASM HANDBOOK, Alloy Phase
Diagrams, 1992).
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O principal elemento de liga na série 4xxx (4032, 4043, 4145, etc...) ¢ o silicio, que ao
ser adicionado (até 12%) na liga de aluminio, diminui o seu ponto de fusdo. Devido a isso, as
ligas de aluminio-silicio sdo usadas em soldagem de cabos e fios ou como ligas utilizadas no
processo de brasagem, onde ha a necessidade da manuten¢do do ponto fusdo menor que o do
metal de base. As principais limitagcdes encontradas para aplica¢des do aluminio e suas ligas sao
o baixo ponto de fusao (670°C) e baixa resisténcia mecanica, quando comparado ao ago e as ligas

de cobre, conforme Tabela 2.

Tabela 2. Propriedades mecanicas das ligas de aluminio1050, ago 1020 e cobre C11000.

Propriedades Aluminio 1050 Ac¢o 1020 Cobre C11000
Densidade (g/cm?) 2,70 7,87 8,90
Temperatura de fusao (°C) 660 1500 1083
Modulo de elasticidade (MPa) 70000 205000 110000
Elongamento (%) 30 25 28,5
Tensdo de escoamento (MPa) 45 250 120
Limite de resisténcia a tracao (MPa) 75 380 220

Fonte: ASM HANDBOOK, 1992.

O aumento da resisténcia mecanica do aluminio puro e de suas ligas pode ocorrer de
diversas maneiras, como a diminui¢ao do tamanho do grao, pelo encruamento ou por meio da
adicao de outros elementos metalicos, como o cobre ou manganés, por exemplo, com o objetivo
de proporcionar endurecimento por precipitacio (ASM HANDOOK, Alloy Phase Diagrams,
1992; JUNIOR et al., 2016).

O encruamento, ou trabalho a frio, torna o metal mais resistente devido a deformacgao
pléstica aplicada, que causa a multiplica¢dao das discordancias e sua consequente dificuldade da
movimentagdo. Essa acumula¢do de discordancias dificulta a movimentagdo dos atomos um
sobre o outro, o que resulta em um aumento na resisténcia mecanica do material.

A diminui¢do do tamanho dos graos aumenta a densidade de contornos de grao no metal,
que atuam como barreira a movimentagao das discordancias, dentre outros fatores. Normalmente,
sao utilizados cédigos quando as liga de aluminio apresentam algum tipo de tratamento: como
fabricada (F), recozida (O), encruada (H), solubilizada (W) e tratada termicamente (T). Nimeros
apos a letra indicam algum tratamento especifico, por exemplo, Hi - apenas encruada, H -
encruada e parcialmente recozidas, T - resfriado a temperatura elevada e envelhecimento e T -
resfriado de um processo de conformagao a temperatura elevada, encruado e envelhecido

(Handbook of Aluminum, v. 7, Physical Metallurgy and Processes, 2005).
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Portanto, levando em consideracdo os mecanismos de aumento da resisténcia
disponiveis para o aluminio, conclui-se que os processos de deformacdo plastica severa se
apresentam como uma alternativa promissora para contornar a sua baixa resisténcia mecanica,
que pode ser observado pelo seu baixo limite de resisténcia a tragdo (MPa) e baixa tensdo de

escoamento (MPa) (SU et al., 2014).

3.2 Nanotubos de carbono
3.2.1 Estrutura geométrica dos NTCs

Nanotubos de carbono (NTCs) foram descobertos por Sumio lijima (1991), utilizando o
método de evaporagao por arco simples, técnica que era comumente utilizada na sintetizagao do
fulereno (KROTO et al., 1985), cuja caracteristica principal ¢ gerar menores defeitos estruturais
nos materiais produzidos, em comparacdo com outros métodos. NTCs sdo constituidos por
atomos de carbono com didmetro de 3—15 nm, que sdo organizados no formato hexagonal e
pentagonal e formados pelo enrolamento de uma folha de grafeno, (RATHINAVEL et al., 2021)
formando uma estrutura cilindrica oca com um angulo e raio fixo especifico. A Figura 1 ilustra
uma imagem por Microscopia Eletronica de Varredura de amostras de grafenos e nanotubos de

carbono presentes em compositos fabricados por ARB (GHAZANLOU et al., 2021).

Figura 1. Imagens obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura de amostras de grafenos e nanotubos de carbono
presentes em compositos fabricados por ARB.
Fonte: GHAZANLOU et al., 2021(adaptado).

Uma vez que as propriedades dos NTCs dependem diretamente do seu arranjo, ou seja,
de como as folhas de grafeno sdo enroladas e da morfologia obtida apds enrolamento, a estrutura
geométrica dos nanotubos ¢ fundamental e ¢ estabelecida em termos dos vetores unitarios e dos

angulos de enrolamento das redes de grafeno.
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Deste modo, a morfologia dos NTCs a ser obtida pelo enrolamento de uma folha de

grafeno de simetria hexagonal (Figura 2) depende de parametros como o angulo quiral 6, o valor

e a direcdo dos vetores quirais TeC, que definem a célula unitaria do nanotubo e os vetores bases
de diregdo d; € d2, que definem suas células unitarias (THIRUGNANASAMBANTHAM et al.,
2021).

A+~ Pontos de conexio
A e | apés enrolamento

Figura 2. Imagem ilustrativa dos pardmetros de composi¢do de nanotubos de carbono a partir de uma folha de
grafeno.
Fonte: THIRUGNANASAMBANTHAM et al., 2021 (adaptado).

Uma medida na formagao dos NTCs ¢ o angulo quiral 0, que € o angulo entre o vetor
quiral e a dire¢do do vetor base d;, além de identificar a orientagdo dos hexdgonos nas paredes
do tubo em relagao ao seu eixo (MANIKANDAN et al., 2021). O angulo quiral 0, que pode variar
entre 0°< 0 < 30° (os outros intervalos de 6 sdo equivalentes, devido a simetria hexagonal do

grafeno) pode ser escrito em func¢do dos indices quirais (ni, n2), conforme equagao:

_ n{ +0,5n
9=c051[ L 2 ]

(nf+nyny+n3)1/?

(1)

O angulo quiral pode ser entendido como o angulo produzido pela enrolacdo do
nanotubo, quando ndo ocorrer perfeito alinhamento entre as pontas formadoras que saem pelas
extremidades do nanotubo. Conforme Figura 2, os NTCs podem ser construidos por meio do

enrolamento de uma folha de grafeno de tal modo que os sitios cristalograficamente equivalentes

coincidam. O vetor quiral C define a direcdo de enrolamento e ¢ definido por meio de umpar de

numeros inteiros (ni, n2) e os vetores bases da célula unitaria do grafeno no espaco real d;e “d>

(KURTI et al., 2003):
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-

C = nlal + nzaz (2)

Os vetores base da célula unitaria do grafeno no espago real d; e d> possuem 0 mesmo
comprimento, ou seja, V3a,_. = 2.461, onde a,_. é a distincia entre dois 4tomos de carbono
adjacentes. Os valores inteiros ni e n2 (para ni > nz), também chamados de indices quirais,
indicam o numero de vetores unitarios ao longo da rede hexagonal no vetor quiral. Esses nimeros

descrevem unicamente a estrutura de cada NTCs. O didmetro do nanotubos, dado em fung¢ao de

(n1, n2), pode ser obtido a partir do vetor quiral ¢ (KURTT et al., 2003):

d= ¢ [\/gac_c(n%+n1n2+n§)1/2]
T

- 3)

Nos NTCs com diametros pequenos (d: < 0.8 nm), os efeitos de curvatura geram
modificagdes no padrao de enrolamento. Tais tipos de enrolamento sdo fundamentais, uma vez
que eles denotam os tipos de NTCs. Assim, os nanotubos do tipo zigzag sdo chamados desta
maneira pelo fato de exibirem este padrao ao longo de sua circunferéncia (Figura 2b). Os tubos
(n, n) sao denominados de nanotubos armchair e seu angulo quiral ¢ 8 = 30° (Figura 2c). Tanto
os tubos zigzag quanto armchair sdo tubos aquirais, em contraste com os tubos quirais quando
ni #ny # 0 (Figura 2a).

A estrutura armchair € caracterizada pela a presenga de duas ligagdes carbono (C-C) em
lados opostos de cada hexagono e perpendicular ao eixo dos nanotubos, ao passo que na estrutura
com estrutura tipo zigzag estas ligagdes sdo paralelas ao eixo do nanotubo (Figura 2b)
(THIRUGNANASAMBANTHAM et al., 2021).

Nanotubos de carbono podem ser classificados de acordo com a quantidade de camadas
externas enroladas entre si. Os nanotubos de carbono de parede tinica sdo formados por uma
folha de grafeno com didmetro de 1-2 nm (Figura 3a) e os hexagonos de grafeno nos nanotubos
de parede tnica sdo representados pelos indices (n, m) que especificam o numero de vetores
unitarios com duas dire¢des na estrutura cristalina do grafeno. Se m = 0, o padrdo ziguezague ira
predominar (Figura 3b). Se n = m, o arranjo serd chamado de armchair (THOSTENSON et al.,
2010).
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Figura 3. Estrutura geométrica de nanotubos de carbono tipo armchair(a)e ziguezague(b).

Fonte: THOSTENSON et al., 2010 (adaptado).

Os nanotubos de carbono de parede tnica (Figura 4a) nao apresentam os efeitos de
deslizamento entre as camadas dos nanotubos de carbono de parede dupla (Figura 4b) e de parede
multipla (Figura 4c), tornando-o uma possibilidade de aplicagdo em reforcos de materiais
compdsitos com o objetivo de, por exemplo, aumento das propriedades mecanicas, como o
aumento da resisténcia a tracdo (STEIN et al., 2014).

Contudo, devido a pequena largura (1-2 nm), os nanotubos de carbono de parede tinica
apresentam o problema de obtencdo de espalhamento uniforme, pois, principalmente quando
laminado em compositos, aglomeram-se ao longo da superficie ou dentro dos poros no material
processado (THIRUGNANASAMBANTHAM et al., 2021).

Os nanotubos de carbono de parede multipla sdo caracterizados pela presenga de varias
camadas de folhas de grafeno enroladas com uma faixa de didmetro de 2 a 50 nm, dependendo
da presenga de grafeno, podendo ser misturados com outras substancias de maneira mais rapida
quando comparados aos de parede unica. Entretanto, ele apresenta os efeitos de deslizamento
entre as camadas de carbono vizinhas no interior do cilindro durante processamento, devido a
fraca associacao forcas de Van Der Waals entre as camadas de carbono (JAGANNATHAM et
al., 2020).

Figura 4. Imagem ilustrativa de nanotubos de (a) parede tnica, (b) dupla e (¢) multi-paredes.
Fonte: JAGANNATHAM et al., 2020 (adaptado).
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3.2.2 Propriedades mecanicas dos NTCs

Nanotubos de carbono sdo materiais caracterizados por possuir superiores propriedades
mecanicas, majoritariamente na dire¢do axial, o que pode ser confirmado pelo alto valor do limite
de resisténcia a tragdo (entre 11 e 63 GPa) e do modulo de Young (entre 270 a 950 GPa), para
nanotubos de parede Unica, nesta dire¢ao. Pesquisas iniciais utilizando microscopia eletronica de
transmissdo (PALACI et al., 2005) e ensaios com microscopia de forca atomica (YANG et al.,
2010) demonstraram que os nanotubos possuem menor resisténcia mecanica ao longo da dire¢do
radial.

Entretanto, a elasticidade da direcao radial dos NTCs ¢ importante, especialmente em
relacdo as propriedades mecanicas dos nanocompositos. A capacidade de inser¢do de multiplos
tubos embutidos prové ao NTCs capacidade de flexdo e grandes deformagdes quando submetidos
a uma carga aplicada na direcao transversal (IBRAHIM et al., 2013), o que garante uma estrutura
mais resistente com potencial de flexao (SONI et al., 2015).

A primeira tentativa para determinar o Mddulo de Young de nanotubos de carbono de
paredes multiplas foi realizada por Treacy ef al. (1996) que, utilizando microscopia eletronica de
transmissao em amostras de NTCs submetidas a diferentes amplitudes de vibragdes térmicas,
demonstraram que os nanotubos possuem moddulo de Young entre 1 e 1,8 TPa, valor

extremamente alto em comparacdo com as fibras de carbono disponiveis comercialmente

(Tabela3).

Tabela 3. Propriedades mecanicas de materiais usados como refor¢o em compositos.

Particulas Médutt&c}l)z)Y oung ReSiSté(nl\S[i;:l) tragao Densidade(g/cm?)
NTCs - parede multipla 1800 30000 0,03 - 0,06
NTCs — parede tinica 1002 22200 0,03 -0,06
Fibra de vidro 72,5 3450 2,58
Fibra de carbono 230 - 400 2500 - 4500 1,81
Fibra de aramida 131 3600 - 4100 1,44
Fibra de boro 400 3600 2,57

Fonte: TREACY et al. (1996).

Li et al. (2005) determinaram a resisténcia a tragdo de feixes de nanotubos de parede
unica entre 2,3 ¢ 14,2 GPa, além de terem estimado a resisténcia a tracdo em 22,2 GPa para um

unico nanotubo de parede simples.
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Yu et al. (2005) determinaram o médulo de Young e a resisténcia a tragao de nanotubos
de 1000 GPa e 30 GPa, respectivamente. Estudos posteriores realizados por Guanghua et al.
(2014) mostraram que as propriedades mecanicas dos NTCs, tanto de parede simples quanto de
parede dupla, dependem principalmente da relacdo comprimento/didmetro destes materiais.

Os autores estimaram que o moddulo tedrico de Young dos nanotubos de carbono de
parede Unica para didmetros menores que 1 nm, estd na faixa de 0,6 a 0,7 TPa. Hernandez et al.
(2015) também obtiveram valores tedricos do modulo de Young que estavam em concordancia
com valores obtidos experimentalmente para nanotubos de carbono de parede multipla (1-1,2
TPa), além de corroborar que o aumento do didmetro € proporcional ao aumento das propriedades

mecanicas do material.

3.2.3 Funcionaliza¢ao dos nanotubos de carbono

Nanotubos de carbonos se caracterizam por possuir uma estrutura superficial estavel, o
que torna a intera¢ao de materiais com suas ligagcdes quimicas dificeis. Especificamente, quando
nanotubos de carbono sdo utilizados como refor¢o para um composito, a elevada estabilidade
superficial se torna um empecilho na interagdo da matriz com as particulas de reforgo.

Um dos problemas caracteristicos da utilizagdo dos nanotubos como refor¢o na
fabricagdao de compdsitos € a aglomeragao desses materiais durante o processamento, o que gera
inclusdes que podem resultar no aumento de porosidades no composito final. As aglomeragdes
atuam como concentradores de tensdo que podem influenciar na formagdo de fissuras, que se
propagam formando trincas (RUBEL et al., 2019).

Assim, para aumentar a interacado dos NTCs com outra superficie, uma alternativa ¢ o
processo de funcionalizagdo, que consiste na insercdo de grupos funcionais nas paredes e
extremidades do material, fazendo com que a interagdo entre eles se torne possivel. Com o
aumento da dispersao dos nanotubos de carbono, permite-se o aumento de sua solubilidade e
compatibilidade, pardmetro importante na obtengdao dos compdsitos, representando processo
fundamental na dispersdo destes materiais € no aumento de propriedades mecanicas.

A analise esta de acordo com estudos realizados por Jagannatham et al. (2020), que
observaram um aumento do modulo de elasticidade de um composito Al / NTCs de 70 GPa a
cerca de 110 GPa para adicdo de NTCs de 1 a 5% em volume. Entretanto, em casos onde a
dispersdo era insuficiente na microestrutura final do conjunto, os nanotubos de carbono
formavam grandes aglomerados ndo infiltrados no metal (THIRUGNANASAMBANTHAM et
al.,2021), agindo de forma semelhante a porosidades, que tendem a prejudicar as propriedades

mecanicas almejadas, como a diminui¢do do médulo de Young e da tensdo de escoamento.
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Deste modo, trabalhos mais recentes t€ém focado em estratégias de dispersao para obter
uma distribuicdo homogénea de nanotubos de carbono ou grafeno em matrizes (poliméricas,
ceramicas ou metalicas) e na modifica¢do da interface entre eles para explorar ainda mais seus
potenciais em termos de propriedades mecanicas e fisicas para aplicagdes de engenharia, em
especial, como melhorar as propriedades elétricas e térmicas de polimeros para estender seu uso
nos campos de dispositivos eletronicos portateis, além de melhorar a tenacidade a fratura de
materiais ceramicos, com o objetivo de facilitar suas aplicagdes, por meio da melhoria da

resisténcia / rigidez especifica destes materiais (ZHANG et al., 2020).

3.3 Accumulative Roll Bonding (ARB)

3.3.1 Consideragdes gerais

O aumento da resisténcia mecanica dos materiais cristalinos ¢ um aspecto importante na
utilizagdo de materiais na industria metalurgica e pode ser obtido por meios de diversos métodos
€ mecanismos, como o encruamento, precipitacdo de solutos e refino de graos. Assim, processos
de deformacdo plastica severa (SPD) surgiram como uma alternativa para a melhoria das
propriedades mecanicas de metais a partir da formacao de uma estrutura de graos ultrafinos sem
que ocorram quaisquer alteragdes substanciais da forma e dimensdes da pega deformada, o que
no passado era conseguido apenas com adi¢ao de elementos de liga e/ou aplicagdao de complexos
tratamentos termomecanicos (LANGDON, 2011; ROSOCHOWSKI, 2017).

Processamentos por SPD permitem a obtencao de uma microestrutura com maior grau
de refinamento final com a aplicagdo de diferentes rotas e geometrias da matriz. Destaca-se ainda
que os métodos sdo relativamente simples e de baixo custo operacional (FARAIJI et al, 2018).
Virias técnicas de processamento por SPD sdo utilizadas atualmente, destacando-se: extrusao
angular por canais iguais (Equal Channel Angular Pressing - ECAP) (VALIEV; LANGDON,
20006), tor¢ao sob elevada pressao (High Pressure Torsion - HPT) (ZHILYAEV; LANGDON,
2008), forjamento multi direcional (Multi-directional Forging - MDF) (KAPOOR et al., 2013;
SAKAI et al., 2014), e a unido por laminagao cumulativa (4Accumulative Roll Bonding — ARB)
(MANSOOR et al., 2020).

Das técnicas citadas, o ARB tem se mostrado um processo eficiente e de baixo custo,
podendo ser empregado em processos continuos e de alta produgdo, o que possibilitaria o
emprego da técnica em escala industrial. O processo foi criado por Saito et al. (1998) e consiste
na realizag¢do de laminagao de duas ou mais chapas, que sdo posteriormente cortadas, sobrepostas

e relaminadas por varios ciclos ou passes, com redugdes de aproximadamente 50% por passe €
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impondo elevados niveis de deformagdo durante o processo, resultando no refino de graos que
compdem a sua estrutura e¢ aumento da resisténcia mecanica do metal (LENARD, 2014;

FARMANESHB et al., 2017). A Figura 5 ilustra o principio de operacdo do método ARB.

ggﬁg

Preparagiio das amostras

Empilhamento

Corte Laminagio
Figura 5. Imagem ilustrativa do principio de operagdo do método ARB.
Fonte: Saito et al., 1998 (adaptado).

A alta deformagdo imposta resulta em pronunciado refino de graos, que atuam como
barreiras a0 movimento de discordancias e dos planos de escorregamento, dificultando a
deformacao do material ¢ assim aumentando a resisténcia mecanica do material (HALL, 1951;
PETCH, 1953). A relagdo entre o tamanho do grao e a tensdo de escoamento pode ser descrita
pela equacdo de Hall-Petch, onde "oy" € o limite de escoamento, "d" € o tamanho médio do grao

e "oo" e "ky" sdo constantes do material (DIETER, 1981):
Ky
0y =0y + \/_H 4)

A capacidade de adesdo entre as chapas laminadas por ARB ¢ afetada por diversos
parametros que atuam durante o processamento, como: o tipo de material, a redugdo imposta
durante a laminagdo, preparagdo das interfaces dos materiais a serem laminados, particulas de
refor¢o inseridas entre as chapas, temperatura do processo, dentre outros parametros. Tais
condi¢des impactam diretamente no resultado obtido e influenciam as propriedades do material

produzido (LI et al., 2008).

3.3.2 Adesao de chapas no processo ARB
3.3.2.1 Mecanismos de adesdo
Os mecanismos que explicam a adesdao de materiais sdo complexos, o que tem levado a

diversas pesquisas sobre o tema. Dentre as principais teorias destacam-se: a da quebra do filme

de oxido, a da barreira de energia e a da adesdo por difusdo (LI ef al., 2008).
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Segundo Vaidyanath et al. (1960), uma ligacao sera criada se duas superficies metélicas
virgens estiverem em contato proximo e forem submetidas a uma pressao suficiente para a quebra
do filme de 6xido que separa as duas superficies. Mohamed e Washburn (1975), utilizando
ensaios de compressao e tragdo, concluiram que a teoria do filme exerce importante papel no
caldeamento de metais.

Em relagdo a teoria da barreira de energia, além do contato entre as superficies metalicas
previamente limpas, a ligagdo ocorre quando a barreira de energia existente em cada metal for
superada, o que estaria de acordo com os estudos realizados por Semenov (1961), que também
concluiu que a barreira de energia presente nos materiais provém da desorientagdo dos cristais
na sua interface. Na teoria de adesdao por difusdo ocorre a movimentagdo de atomos e a
temperatura de processamento exerce uma fun¢do fundamental para superar a barreira de energia
da superficie (PARKS, 1953).

Com relacdo a laminagao, BAY et al. (1979, 1983), em diferentes estudos sobre adesao
de chapas laminadas a frio, concluiram que a teoria da quebra do filme de 6xido ¢ o mecanismo
dominante em processos de conformagdo por contato, principalmente quando as superficies
metalicas sdo expostas a grandes deformagdes e baixa temperatura. Foi observado que, sob alta
pressao, as camadas de 6xido nas chapas fraturam, com posterior alargamento das fissuras devido
a pressao normal do rolo nas chapas, provocando adesdo nas interfaces das camadas superficiais.
Este mecanismo foi posteriormente estudado e confirmado por outros autores (PAN et al., 1989,
JAMAATI et al., 2010).

A Figura 6 representa o processo de quebra do filme de 6xido (BAY ef al., 1985); em
que as regides onde houve deformacao aumentem a pressao normal necessaria para a quebra do

filme de 6xido, fazendo com que os materiais se extrudem, aderindo-se nessas regioes.

Material isento de oxidagdo

Filme contaminante de éxido

Inicio da extrusdo

Figura 6. Imagem representativa da teoria de quebra do filme de 6xido.
Fonte: BAY et al., 1985 (adaptado).
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Ao contrario do processo de adesdo a frio realizado por laminagdo, diversos estudos
(YAN et al., 2004; NEZHAD et al., 2009) relatam que o mecanismo dominante na laminagao a
quente ¢ a difusdo em estado solido, pois a unido acontece em fun¢do da mescla de dtomos ou
moléculas por causa do movimento browniano, apesar do resultado influenciar no

comportamento das propriedades mecanicas (EIZADJOU et al., 2009).

3.3.2.2 Avaliacdo da adesdo

Um ensaio comumente utilizado para verificar a forca de adesdo entre materiais
laminados ¢ chamado de peeling test (ensaio de delaminacdo), por meio do qual as chapas
aderidas por laminag¢do sdo tracionadas em sentidos opostos, utilizando uma maquina de ensaios
universais (VINI et al., 2018; GHALEHBANDI et al., 2019). Como resultado, obtém-se a forca
utilizada na separacdo do compdsito em fungao da distancia de delaminacao da chapa. A Figura

07 representa um exemplo de um resultado de ensaio de delaminagdo em funcdo da distancia

delaminada (EIZADJOU, et al., 2008).
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Figura 7. Grafico tipico de forg¢a de delaminagdo em fungéo da distancia.
Fonte: EIZADJOU, et al., 2008 (adaptado).

A utilizacdo de modelos matematicos para previsao da forca de adesdo da interface de
varios materiais conformados por lamina¢do e de como esses mecanismos operam tem sido
também pesquisado. Em muitos casos, simulagdes computacionais tém sido utilizadas para
descrever o comportamento de adesdo dos ensaios experimentais.

A Tabela 1 (YU et al., 2014) ilustra os modelos matematicos utilizados na previsao da
forca de adesdo propostos por Bay et al. (1985), Zhang and Bay (1996), Madaah-Hosseini and
Kokabi (2002) e Govindaraj et al. (2013).
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Os parametros de trabalho das equagdo sdo: op € a tensdo nominal de adesdo entre
chapas, o, a tensao de tragdo das chapas, y a fragdo da camada da chapa aderida, dada em relagdo
a area inicial e final, Y ¢ a regido superficial exposta devido ao processo de deformagao do metal
base, P ¢ a pressdo normal na superficie de adesdo do metal, Pg € a pressao de extrusdo necessaria
para ocorréncia de adesao do metal, Y ¢ o limite de expansao da area deformada, necessario
para quebrar o filme de superficie e iniciar a adesdo entre metais, Rr ¢ a redugdo final apos
laminagdo, n, K sdo constantes relacionadas a deformagdo pléastica em fun¢ao do tipo de metal,
€ ¢ a deformagdo equivalente em fun¢do da reducao de laminagdo e K; e K> sdo constantes que

dependem da preparacao das superficies das chapas dos materiais e serem caldeadas.

Tabela 4. Modelos teoricos de resisténcia da ligacdo no processo de laminacao.

AUTORES Modelo de forca de adesao
Bay et al. (1985) ap = (1 —Y*)Y(P — Pg) +/? %p
Zhang and Bay (1996) b = Ypo
) . ~ _ (B g (L
Madaah-Hosseini and Kokabi (2002) op = ( 5 ) Ig In e
Govindaraj et al. (2013) o, = Kjo9 exXp (— @KZSQ)

Fonte: YU et al. 2014 (adaptado).

3.3.2.3 Estudos sobre adesdo utilizando simula¢gdes computacionais

Paralelamente aos estudos baseados em ensaios experimentais, simulacdes
computacionais tém sido utilizadas para analisar o comportamento dos materiais submetidos ao
processo de ARB, bem como o efeito da variacdo de parametros de processos, tais como a
reducdo utilizada, tipos de metais, temperatura, variagao da adesdo do material, dentre outros, no
produto obtido. Os modelos computacionais sdo capazes de descrever processos que ocorrem em
microescala, como simular os micromecanismos que ocorrem durante o processo de formagao
da ligacdo durante o processamento e varia-los de acordo com o estudo realizado (LI et al., 2022).

Estudos utilizando simulagdes por elementos finitos para descrever processos de adesio
na laminagdo foram realizados por Zhang e Bay (1997) com o objetivo de comprovar um modelo
que confirmava que, por meio da deformagao plastica, era possivel superar a barreira de energia
dos atomos que impedia o contato entre as superficies fraturadas. Cooper e Allwood (2014)
complementaram o estudo realizado pelos autores referidos anteriormente, apontando que o
aumento de parametros como a tensao de contato normal, aumento da temperatura ou tensao de

cisalhamento incidem diretamente na tensao necessaria para a ocorréncia da adesao.
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Com o objetivo de estabelecer uma metodologia para estudar os processos de adesdo e
delaminag¢do por meio de simulagdo por elementos finitos de ligas de aluminio AAS5754 e
AA1050 laminadas, Kebriaei et al. (2014) estabeleceram um modelo matematico analitico
baseado em um método de interagdo entre elementos de zona coesa (nesses elementos, as forgas
de coesdo atuam, permitindo que o material resista a separagdo at¢ um certo limite) e
implementado usando elementos de interface de discretizagdo continua e dados sobre a
microestrutura dos metais baseados em ensaios experimentais realizados previamente. Isso
permitiu refinar o modelo computacional, de modo a tornar a simulagdo mais realista no que se
refere aos estudos de adesdo e delaminagdo, implementados em uma sub-rotina no software
ABAQUS.

Os resultados da simulacdo do processo de adesdo (compressdo até unido e tragdo até
descolamento) dos dois metais indicaram que a pressdo de contato tangencial (deslizamento) e
normal (aderente) influenciam no processo (Figura 8a). Pode-se também observar que a tensao
de adesdao aumenta no final da carga compressiva. Além disso, como resultado da interagdo
normal e tangencial na interface, o maior valor da tensdo ¢ registrado na interface de adesdo
(Figura 8b). Apds o inicio do carregamento de tragdo (Figura 8c), a tensdo aumenta, pois ¢é
necessaria uma tensdo adicional para superar a forca de adesdo. Finalmente durante o

descolamento e separagdo das superficies aderidas, a tensao diminui, para um valor proximo de

zero (Figura 8d).
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Figura 8. Simulacdo por elementos finitos da varia¢ao da tensdo de compressao e de tragao das superficies em adesdo
e descolamento, indicando que a influéncia da (a, b) pressao de contato no processo. No inicio do (c, d)
carregamento de tragdo, a tensdo aumenta e durante o descolamento e separacao das superficies aderidas,
a tensdo diminui, para um valor proximo de zero.

FONTE: Kebriaei et al., 2014 (adaptado).

Finalmente, a for¢a de adesdo das estruturas laminadas foi medida por meio de um
ensaio experimental de delaminacdo e os resultados comparados com ensaios de delaminagdo
simulados. As imagens em destaque na Figura 9a ilustram a forma¢ao de microtrincas internas
ilustrando que o modelo foi eficiente para descrever os comportamentos observados nos ensaios

experimentais.
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Apesar dos resultados da curva de delaminagdao do modelo e do ensaio experimental
terem apresentado similaridade, a variagdo apresentada indica que na simulacdo a questdo do
atrito entre as superficies de delaminagao influenciam nos resultados obtidos na relagao forga de

delaminacao/deslocamento (Figura 9b).
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Figura 9. (a) Simulagao computacional do processo de delaminagio e (b) comparagdo experimental e simulagido por

elementos finitos da curva do ensaio delaminagdo para as ligas de aluminio AA5754 e AA1050.
FONTE: Kebriaei et al., 2014 (adaptado).

Posteriormente, Khaledi et al. (2018) desenvolveram um modelo baseado no método de
elementos finitos desenvolvido para descrever o processo de adesdo de metal no nivel
microscopico. O modelo matematico que fundamentou o modelo numérico foi baseado na teoria
de quebra do filme de 6xido (BAY, 1985), o que permitiu simular o processo de adesao entre
camadas metalicas submetidas a grandes deformacdes plasticas.

O modelo leva em consideracao a simulacdo dos micromecanismos fisicos que ocorrem
durante o processo de formagao de ligacdo, ou seja, (1) a quebra da camada de 6xido fragil acima
das superficies metalicas, (2) o processo de delaminagdo que ocorre entre a camada de 6xido e o
substrato de metal, (3) a extrusdo do substrato nas rachaduras criadas sob grandes deformagdes
plésticas e (4) a formagao de ligagdes entre as camadas de 6xido fraturadas.

Além disso, um modelo de coesdo das zonas foi proposto para descrever a formacao de
ligacdes entre as superficies metalicas. A Figura 10a ilustra os primeiros estagios da simulagao,
em que a ligagdo 6xido-6xido foi quebrada. Conforme o carregamento compressivo continua, o
espago entre os segmentos de 6xido fraturado aumenta, permitindo o inicio ¢ a descoesdao ocorre
ao longo da interface 6xido-substrato (Figura 10b).

A extrusdo de metal continua, enquanto os substratos metalicos entram em contato apos
um certo nivel (Figura 10c) de deformacdo, ao passo que a tensdo normal (pressdo) aumenta ao
longo do contato entre as camadas substrato-substrato, indicando que a formagao de ligagao se
iniciou. A Figura 10d mostra a ultima etapa da compressao, na qual a espessura dos substratos

de metal foi reduzida para 4 um, estabelecendo a ligacao entre as duas camadas.
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Figura 10. Simulagdo do processo de adesdo em nivel de microescala: (a) a interface 6xido-6xido ¢ descolada, uma
trinca comeca a se abrir; (b) a fenda ¢ aberta e o substrato de metal ¢ extrudado sob a pressao aplicada;

(c) os metais virgens entram em contato e a ligag@o ¢ iniciada; (d) os substratos sdo ligados.
FONTE: Khaledi ef al., 2018 (adaptado).

Posteriormente, Khaledi et al. (2019) aprofundaram estudos sobre adesdo e
delaminacdo, por meio da utilizagdo de um modelo baseado no conceito matematico de coesdo
de zona para descrever os processos de adesao e delaminag@o na simulag@o por elementos finitos,
no qual a for¢a de adesdo das camadas metalicas ¢ calculada com base nos parametros
governantes do processo de caldeamento, como pressdo, deformacgdo plastica e limpeza da
superficie (MO et al., 2019).

No caso da delaminagdo (Figura 11a), foi demonstrado que a reducdo da espessura tem
uma influéncia significativa na adesao obtida (Figura 11b). Quanto mais a espessura ¢ reduzida,
mais forte ¢ a adesdo. Maiores redugdes de espessura resultam em maiores deformagdes plasticas
dentro das camadas metalicas. Portanto, na superficie, o fator de expansdo de superficie y
(parametro que varia de 0 a 1 e depende a deformagdo plastica ao longo da interface da junta)
aumenta ao longo da interface.

A evolucao da resisténcia de adesao apos a laminacao em relagao a redugao da espessura
¢ mostrada na Figura 11c. Como pode ser observado, até a expansao da superficie de 0,3, o valor
da for¢a de ligacdo ¢ zero. A partir deste valor, a adesdo ¢ iniciada. Esse valor coincide com

ensaios experimentais encontrados na literatura (MEHR ef al., 2014; NASERI et al., 2016).
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Figura 11. (a) Simulago de ensaios de delaminag@o, com carregamento simétrico; (b) Curvas forga-deslocamento
durante o teste de descascamento para diferentes redugdes de espessuras e (c) evolucao da resisténcia
de adesdo em relagdo a reducdo da espessura.
Fonte: Khaledi et al., 2019 (adaptado).
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3.3.3 Aspectos operacionais do processo ARB

A capacidade de adesdo dos materiais obtidos por ARB ¢ afetada por diversos
parametros que atuam diretamente na fabricacdo das amostras, como: o tipo de material, a
velocidade de laminagdo, preparacdo das interfaces dos materiais a serem laminados, particulas
de reforgo a serem inseridas entre as chapas, geometria da zona deformada, temperatura do
processo, redugdao de espessura na laminagdo e numero de chapas sendo processadas, dentre
outros parametros. Tais condi¢cdes impactam diretamente no processamento e influenciam nas
propriedades do material produzido (LI et al., 2008). Discutem-se a seguir algumas dessas

variaveis.

3.3.3.1 Efeito da preparagdo superficial

A preparacdo das interfaces dos materiais a serem laminados ¢ um dos principais
parametros que influenciam o processo de adesdo. Caso nao ocorra tal adesao, a integridade do
composito pode ficar comprometida (CLEMENSEN, et al., 1986). A qualidade de adesao,
especialmente para o processamento a temperatura ambiente, pode ser afetada por agentes
contaminantes nas superficies a serem aderidas, como a presenga de 6xidos, que permanecem
nas interfaces e agem como barreiras de ligagao (BAY et al., 1997; EIZADIJOU et al., 2008). No
caso do aluminio a umidade e a alta taxa de passivacdo da camada de 6xido influenciam a
capacidade de adesdo, que diminui apds cerca de 10 minutos do preparo da superficie das chapas
a serem laminadas (JAMAATI e TORORGHINEJAD, 2011).

Buchner et al. (2008) concluiram que a preparagdo das chapas por esmerilhamento e
posterior desengraxamento conduziam a maior resisténcia de ligagdo, ou seja, adesdo mais
eficiente, do que amostras submetidas apenas ao desengraxamento (MANESH et al., 2009).

A técnica de escovagdo seguida de desengraxamento também se mostrou eficaz de
tratamento das superficies (CHEN et al., 2005; MEHR et al., 2014), uma vez que ¢ efetivo em
eliminar a camada de 6xido do metal e criar uma superficie quebradiga, que se expande a medida
que a pressao de laminagdo aumenta, incidindo diretamente na melhoria na adesdo das chapas
(HOSSEINTI et al., 2011). No caso da unido de chapas de materiais dissimilares o efeito da
preparacao da superficie na resisténcia de adesdo ¢ fundamental para o éxito do processo. Gao et
al. (2016) pesquisaram o efeito da preparagdo da superficie na resisténcia de adesao de chapas
de aluminio e ago, submetidas ao ARB. Amostras de ago ¢ aluminio foram tratadas com escova
de arame e lixa e a diferen¢a produzida entre essas técnicas na producdo dos compositos de

aluminio/aco foram avaliados por ensaio de delaminagdo (peeling test) e ensaios metalograficos.
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A Figura 12 ilustra a relagdo da resisténcia a delaminacao em funcdo da redugao total
da espessura das amostras de compdsitos aluminio/aco, laminadas por ARB, em fun¢ao dos tipos
de preparacao citados, cujos resultados indicam que a forca de adesdo aumenta com o aumento
da redugdo das chapas laminadas. A medida que se aumenta a redugio, o nimero de fissuras no
material aumenta, expondo as camadas internas das chapas e proporcionando uma ligagao atomo

a atomo, que sao fundamentais para o aumento da resisténcia de uniao (MANESH et al., 2004).
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Figura 12. Variacdo da resisténcia a delaminag¢@o em fun¢@o da reducdo total da chapa compositos aluminio/ago,
para dois tipos diferentes de tratamento.
Fonte: GAO et al., 2016 (adaptado).

Conforme exposto no grafico, o tratamento realizado por meio de lixa foi mais eficiente
na retirada do filme de oOxidos das chapas laminadas, com baixo grau de encruamento da
superficie, o que permitiu o aumento da resisténcia a delaminagao.

Tal fato pode ser confirmado pela Figura 13, que apresenta imagens de Microscopia
Eletronica de Varredura das superficies das chapas de ago tratada pelos dois métodos, com
redugdo de 10%, apos o teste de delaminagdo. As rachaduras observadas na superficie de agco
tratada por escova (Figura 13a) apresentaram fissuras estreitas e com baixa presenga de aluminio,
ao passo que a superficie de ago tratada por lixa (Figura 13b), apresentou rachaduras mais amplas
e maiores, que revelam que o material abaixo da camada original do aco se ligou ao aluminio
que penetrou por extrusdo entre as fissuras, provocando maior adesdo entre as chapas ¢ um

aumento da for¢a de ligacdo (NEZHAD et al., 2009).
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Figura 13. Microscopia Eletronica de Varredura de fraturas na superficie de uma chapa de ago com tratamento

por escova (a) de aco e por (b) lixa.
Fonte: GAO et al., 2016 (adaptado).
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Especificamente sobre o estudo da influéncia da preparacdo por meio da abrasdo
mecanica (escovagdo) na adesdo de composito, BIRADAR et al. (2023), seguindo trabalhos
classico sobre o assunto (VAIDYANATH et al., 1960; BAY et al., 1985), realizaram estudos de
adesdo variando a rugosidade de amostras a serem submetidas a laminagdo, nos quais foi
constatado que a adesdo aumentou com o aumento da rugosidade da superficie. A deformacao
causada pela escovagdo alterou o perfil de rugosidade da superficie, principal razdo para a
variagdo da resisténcia a adesdo. Aumentando a rugosidade, sdo criados picos e vales com
asperezas de perfil discreto e pontas afiadas, influenciando a formacao de juncdes localizadas,

influenciando o aumento da resisténcia da ligacao entre as chapas.

3.3.3.2 Efeito da temperatura e recozimento inicial do material

A difusdo ¢ um fator relevante para otimizar os mecanismos de adesdo, de modo que a
temperatura e o tempo de aquecimento sao parametros importantes no processo de laminagao por
ARB. Quadir et al. (2008) estudaram o comportamento de delaminagdo de chapas processadas
por ARB, onde foi constatado que um aumento da temperatura resultou em um aumento na
resisténcia de unido, quando analisados em termos de tenacidade, calculada apds ensaio de
delaminagao.

Este comportamento apresenta um limite na elevagao da for¢ca de adesdao, uma vez que
0 aumento acima da temperatura de recristalizacdo acarreta uma reducdo na resisténcia final
obtida (QUADIR et al., 2007). Com base nos ensaios de delamina¢do, Jamaati e Toroghinejad
(2010) realizaram estudos iniciais relacionando o efeito do recozimento na fase de pré-laminagao
e pos-laminacdo de chapas de aluminio AA1100 laminadas por ARB, com redug¢des entre 15% e
75%. O estudo também levou em consideragado a influéncia da direcdo de laminacao na forga de
ligagdo obtida apods os ensaios. A Fig. 14a ilustra as variagdes na resisténcia a delaminagdo em

funcdo da redugdo para chapas recozidas antes e depois da laminagao.
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Foi observado que o efeito do recozimento pré-laminagdo reforgou a resisténcia a
delaminagdo, além de ser mais pronunciado a medida que se aumenta a reducdo. Com relagao ao
efeito do recozimento pos-laminacdo, ocorreu também um aumento na adesdo, que foi mais
pronunciado & medida que se aumenta a reducdo de espessura. Entretanto, o efeito do
recozimento pré-laminagdo na resisténcia a delaminagao foi mais pronunciado que recozimento
pos-laminacao e a laminag¢ao em estado normal. Os resultados mostrados através da Figura 14b
indicam que a resisténcia a delaminagdo aumenta a medida que se reduziu a velocidade de

laminagdo, considerando uma reducao de 35% na espessura.
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Figura 14. Relagao de resisténcia a delaminacdo de chapas de aluminio em fun¢do da redugdo com o efeito (a) do
recozimento pré e pos-lamina¢do e normal e (b) o efeito da velocidade de laminagdo na resisténcia a
delaminagdo de chapas de aluminio.

Fonte: JAMAATI E TOROGHINEJAD, 2010 (adaptado).

EIZADJOU et al. (2009) analisaram o efeito da adesdo por meio de ensaios de
delaminacdo em compositos de aluminio 1100 submetidos ao ARB, com temperaturas de
laminagdo de 25 °C, 150 °C, 200 °C e 250 °C. A temperatura ambiente (25 °C) a resisténcia de
unido dos compodsitos aumentou com o aumento da redugdo da espessura, devido ao aumento do
numero de rachaduras que sdo formadas nas interfaces das camadas que fornecem novos canais
para a jungdo dos metais nas regides internas dos materiais que estdo sendo processados.

Quando a energia térmica de laminacao ¢ aumentada, a viscosidade do metal diminui, o
que facilita a sua penetracao nos intersticios entre as superficies, provocando um incremento nas
arcas de contato entre as camadas ¢ aumentando a extrusdo de metais (YAN et al., 2004,
NEZHAD et al., 2009). Cooper e Allwood (2014), concluiram que a resisténcia de adesdao do
Aluminio processado por ARB ¢ muito sensivel ao aumento da temperatura, devido a ativagdo
dos mecanismos de difusdo atuantes que acarretaram um aumento na resisténcia a adesao. Tais
resultados foram corroborados por Ma et al. (2015), que constataram que a qualidade de adesdo
de compdsitos de aluminio/titdnio submetidos ao ARB ¢ afetada pela temperatura, por meio do

aumento da espessura da camada de difusao ao longo das interfaces dos metais (Figura 15a).
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Tal parametro tende a ativar processos de recuperagao e recristalizagao, que, de modo

inverso, ocasionam a reducdo da tenacidade (Figura 15b).
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Figura 15. Variagdo na largura da camada de difusdo com a (a) temperatura de laminag¢@o e a influéncia da
temperatura de laminacdo e da (b) velocidade de laminagio na tenacidade de ligacdo de compdsitos de
aluminio/titanio, submetidas a laminagdo por ARB.

Fonte: MA et al., 2015 (adaptado).

O efeito do tratamento térmico nas propriedades mecanicas de uma liga de aluminio

1050 foi estudado por Dehgan et al. (2020) em duas condi¢des de processamento: cold ARB e

warm ARB (ARB a frio e a morno, respectivamente). Foram utilizados dez ciclos de laminagao

e, no caso do warm ARB as amostras foram pré-aquecidas a 200 °C por 5 minutos antes de cada

ciclo.

A figura 16 ilustra a comparagdo do limite de resisténcia a tragdo (LRT)e a tensdo de

escoamento (TE) de compositos processados por dez ciclos de (a) Cold ARB e (b) Warm ARB

nas direcdes de laminagdo (RL), transversal (TL) e diagonal (DL).
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Figura 16. Comparacdo do limite de resisténcia a tragdo (LRT.), tensdo de escoamento (TE) de compdsitos
processados por dez ciclos de (a) Cold ARB ¢ (b) Warm ARB nas dire¢des de laminagdo (RL), transversal
(TL) e diagonal (DL).

Fonte: DEHGHAN et al., 2020 (adaptado).
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Conforme ilustrado, o aumento do limite de resisténcia a tragao (LRT) e da tensdo de
escoamento (TE), na direcdo transversal de laminagdo (RL), com o aumento dos ciclos de
laminag¢do do processo de cold ARB ¢ maior em comparagdo com o processo de warm ARB.

A medida que ciclos subsequentes sdo implementados no processamento por warm
ARB, a densidade de discordancias se mantém estavel, devido a ocorréncia de fendmenos de
endurecimento ¢ amaciamento do material, predominando recuperacdes estatica e dinamica
durante o aquecimento entre ciclos de laminagao.

Além disso, o aumento das propriedades mecanicas na direcdo transversal ocorreu
devido ao aumento da anisotropia planar. A ocorréncia de recuperagao estatica, recristalizagao e
até mesmo crescimento de graos durante o estagio de aquecimento entre ciclos e recuperagao
dindmica e recristalizagdo durante o estdgio de aquecimento podem ocorrer no aluminio
processado a quente, reduzido a anisotropia, o que se reflete em grios mais equiaxiais que
afetariam as propriedades mecanicas (SCHARNWEBER et al. 2010).

O efeito do recozimento inicial no processo ARB foi estudado por Mehr et al. (2021),
que investigaram a superficie de fratura dos compositos de Al-Cu, preparados com diferentes
temperaturas de recozimento de 300°C e 400°C, por 30 minutos, ap6s 7 ciclos de ARB e posterior
ensaio de tracdo. Foi observado, por Microscopia Eletronica de Varredura, que superficies
fraturadas do compdsito ndo recozido foram formadas na regido central do compdsito e se
propagaram paralelamente a dire¢do transversal de laminagdo e da direcdo de laminacdo. Esse
comportamento também foi observado nas superficies fraturadas do composito recozido a 300°C,
por 30 minutos.

Entretanto, a propaga¢ao das fraturas observadas no composito recozido a 400°C por 30
minutos se apresentaram mais difusas e menores, com a nucleag¢do de microfissuras se iniciando
em intermetalicos frageis e depois se propagando através do aluminio, indicando que o
tratamento térmico levou a uma melhor ligacdo entre as camadas metélicas e a reducao da

separacao (CARRILLO et al. 2010).

3.3.3.3 Influéncia da reducdo de espessura e do nimero de chapas

A deformacdo causada pela reducdo de espessura também ¢ um pardmetro muito
importante no processo ARB. Para que ocorra a juncdo, a quantidade de deformagao deve ser
suficiente para ocorrer a quebra do filme metalico que ¢ caracteristico para cada material e para
permitir a extrusdo do material base através dessas quebras. Caso a redugdo imposta ndo promova

a quebra do filme de 6xido a adesdo sera dificultada (EIZADJOU et al., 2008).
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A medida que se aumenta a quantidade de deformagao plastica imposta, mais superficies
metalicas tendem a serem caldeadas, e, portanto, maior serd a forca necessdria para a
delaminacdo. Além disso, o aumento da reducdo tende a aumentar também o tamanho e o numero
de fraturas formadas na superficie das camadas dos materiais laminados (LI et al., 2008, YU et
al., 2016).

A relagdo da redugdo de laminacao imposta ao material com a adesao foi estudada por
Naseri et al. (2016), que investigaram o efeito da reducdo de espessura em compositos de
aluminio/cobre/ aluminio, submetidos a redugées de 20%, 30%, 40%, 50%, 60% ¢ 70%, na for¢a
de delaminagdo e na qualidade de adesao do composito final.

Os resultados indicam que a for¢a de delaminagdo aumenta a medida que se aumenta a
reducdo da espessura, de um valor médio de 55 N para uma amostra com 30% de redugdo na
espessura, até um valor médio na for¢a de delaminacdo de 520 N, para a amostra com redu¢do
de 70% na espessura.

Assim, com o aumento da reducdo, o tamanho das fissuras superficiais aumenta,
provocando maior contato entre as camadas, o que leva a maior adesdo e forca de ligagdo (MEHR
et al., 2014; HOSSEINI et al., 2015). A Figura 17 ilustra a relacdo da for¢a de delaminag¢dao em

func¢do da distancia de delaminagao para diferentes reducdes na espessura.
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Figura 17. Relacdo da for¢a de delaminag@o em funcdo da distancia de delaminacdo para diferentes reducdes na
€spessura.
Fonte: NASERI ef al., 2016 (adaptado).

Andlises da microestrutura mostraram que, com o aumento da redugdo, o tamanho das
fissuras superficiais aumenta, devido ao aumento da expansao da superficie. Isso sugere que area
total de rachaduras e a expansdao de metais internos extrudados aumenta, o que leva a maior
adesdo e forca de ligagdo (MEHR et al., 2014). No caso da simulagdo computacional da

delaminacao ap6s o ARB, foi demonstrado que a reducdo da espessura tem uma influéncia

significativa na adesdo obtida. Quanto mais a espessura ¢ reduzida, mais forte ¢ a adesao.
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VINI et al. (2018) realizaram estudos sobre a adesdo entre as camadas de um compdsito
bimetalico AA1050/AA5083 processado por ARB, com reducdes de espessura de 25, 50 e 75%
e posterior delaminacao. Foi observado que a carga de adesdo de delamina¢do aumenta de 32,5N,
42N e 73N para amostras produzidas com 25, 50 e 75% de redugdo de espessura,
respectivamente.

A reducao imposta no ARB exerce também um importante papel na deformacao plastica
equivalente, reducdo total e na espessura final das chapas laminadas. Quando s3o consideradas
duas chapas laminadas por ARB, com uma reducao de 50% por ciclo, a espessura da chapa apds
n ciclos ¢ calculada por meio da férmula abaixo, em que t, € a espessura inicial das tiras (SAITO

et al., 1998):

t=-2 4)

A redugao total rrap6s n ciclos € calcula para férmula:

t 1
rt=1—a=<1—§>x100% (5)

A deformacao plastica equivalente €, assumindo o critério de escoamento de Von Mises, ¢ dado
por:

€= [% In (%)] xn=0.80n (6)

Conforme exposto acima, os valores encontrados para a reducao total (%), a espessura
(mm) e a deformacao equivalente variam diretamente em fungdo do nimero de ciclos (n) imposto
nas duas chapas laminadas. A variagao de tais parametros em funcdo do numero de ciclos é

ilustrada na Tabela 5 (SAITO et al., 1998).

Tabela 5. Pardmetros obtidos com duas chapas laminadas por ARB em diferentes ciclos.

Ciclo Niumero de chapas  Espessura final (mm) Redugio total (%) Deformagio equivalente
1 2 1 50 0,8
2 4 0,5 75 1,6
3 8 0,25 87,5 2,4
4 16 0,125 93,5 3,2
5 32 0,0625 96,88 4,0
6 64 0,03125 98,44 4,8
" _ (L = — l 0 = il 1
n 2 t—(zn) ;= (1 zn)xmm €= [\/gn<z)]xn

FONTE: Saito et al., 1998.
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Embora a técnica inicial proposta por Saito et al. (1998) utilizar o empilhamento de duas
chapas para a fabricagdo de compositos por ARB fizesse com que trabalhos posteriores
mantivessem tal parametro (ABBASI et al., 2018, ELWAN et al., 2019), diversos estudos foram
realizados variando a quantidade de chapas utilizadas na laminacdo, o que influencia nos
parametros de processos obtidos em fun¢do no numero de ciclos (n).

Neste contexto, Yu et al. (2014) realizaram estudos iniciais sobre o efeito do
empilhamento de quatro chapas no processamento final de chapas de aluminio 1235 (denominada
pelo autor de FARB-four-layer accumulative roll bonding), capaz de produzir o dobro de
deformacdo equivalente (1,6) e reducdo de 75% quando comparada com os valores obtidos
(deformagdo equivalente de 0,8, com reducdo de 50%) na laminacdo utilizando duas chapas
empilhadas.

Ap6s trés ciclos de laminacdo por FARB, o tamanho de grao do aluminio puro foi
reduzido para 380 nm, valor abaixo do obtido por Saito et al. (1998), de aproximadamente 670
nm, apos seis ciclos de laminagdo. Além disso, calculos tedricos realizados pelo autor mostraram
que a resisténcia de unido das chapas processadas por FARB ¢ 2 a 2,2 vezes maior do que a
técnica ARB tradicional.

ZHENG et al. (2020) aprofundaram os estudos realizados por Yu et al. (2014), por meio
da analise do efeito da microestrutura nas propriedades mecanicas em chapas de um liga de
aluminio/litio/magnésio/gadolinio (Mg-14Li-3Al-2Gd), laminadas por FARB, uma vez que tais
propriedades sdo afetadas pelo resultado superior da laminagdo utilizando quatro chapas na
deformacao equivalente, redugdo total e espessura final (Tabela 6), em relagdo ao ARB,

denominado pelos autores de TARB (two-Layer Accumulative Roll Bonding).

Tabela 6. Relagcdes matematicas de quatro chapas laminadas por ARB em diferentes ciclos.

Ciclo Numero de chapas  Espessura final (mm) Reducio total (%) Deformacéo equivalente
1 4 1 75 1,6
2 16 0,125 93,5 3,2
3 64 0,3125 98,44 4,8
4 256 0,00781 99,61 6,4
n 4n t= (t—o) Ty = (1 - i) x100% €= [i ln(ZZ)] xn
4n ¢ 4n V3

Fonte: ZHENG et al., 2020 (adaptado).

Apos ensaio de tragdo foi encontrado o valor de 96,2MPa para a tensdo de escoamento
(TE), 128,6 MPa para o limite de resisténcia a tragdo (LRT), alongamento até a fratura de 36,2%
e dureza de 40,9 HV.
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Os resultados destes parametros apos aplicacao de seis ciclos de TARB e 4 ciclos de
FARB sao ilustrados na Figura 18a. As chapas submetidas a seis ciclos de TARB apresentaram
uma tensao de escoamento (TE) de 201,6 MPa, valor 209,6% superior ao encontrado na liga ndo
processada, e as chapas submetidas a quatro ciclos de FARB apresentaram tensdo de escoamento
(TE) de 231,6 MPa, valor 240,7% superior ao encontrado na liga ndo processada.

Com relacao aos valores encontrados para a dureza (Figura 18b), as chapas submetidas
a seis ciclos de TARB apresentaram dureza de 73,2 HV, valor 171,63% superior ao encontrado
na liga ndo processada, e as chapas submetidas a quatro ciclos de FARB apresentaram dureza de
76,6 HV, valor 187,29% superior ao encontrado na liga ndo processada. Assim, os resultados
para a laminagdo por FARB apresentaram valores superiores que na laminacao por TARB,
inclusive no fato da laminacdo por FARB apresentar menor perda no alongamento percentual até

a fratura quando comparado com o TARB.
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Figura 18. Valores encontrados da tensdo de escoamento (TE), (a) limite de resisténcia a tragdo (LRT), elongamento
percentual (%) e (b) dureza (HV) de chapas laminadas por TARB ¢ FARB.

Fonte: ZHENG et al., 2020 (adaptado).

O processamento por FARB também foi mais eficiente, quando comparado com o
TARB, no processo de refino de graos. Apos quatro ciclos de laminacao por FARB, o tamanho
médio de grao foi de 7,8 pum, valor inferior ao valor médio encontrado para seis ciclos de TARB
(31,3 um). Como no processo TARB o numero de camadas ¢ maior, ao final a quantidade de
interfaces acumuladas tem um efeito significativo no tamanho e na morfologia do grao, como

mostrado através dos resultados na Figura 19.
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Figura 19. Tamanho de gréo e espessura da camada das chapas de Mg-14Li-3A1-2Gd processadas com TARB e
FARB, em diferentes ciclos.
Fonte: ZHENG et al., 2020 (adaptado).

3.3.4 Propriedades mecanicas de compositos de aluminio processados por ARB

A utilizagdo de Aluminio como material de base para estudos do processamento por
ARB sempre encontrou alta aplicabilidade, principalmente devido as suas caracteristicas
mecanicas, como ductilidade, tenacidade, alta conformabilidade, resisténcia a corrosdo, motivo
pelo qual o tornou um material comumente usados em processos utilizando deformagao pléstica
severa (HARSHAA et al., 2018; ELWAN et al., 2019, RAHMATABADI et al., 2020; RAO et
al.,2022; SAJJADI et al., 2023).

Nos primeiros estudos realizados por Saito et al. (1998), que deram origem a técnica de
ARB, foram utilizadas chapas de aluminio AA1100, laminadas a 200 °C e com 50% de reducdo
por passe. Apos o 8° passe de laminag@o constatou-se refinamento do tamanho médio dos graos
do composito desde 37 um para menos de 1um e um aumento do limite de resisténcia a tragao
de 84 MPa para 304 MPa.

O ARB foi utilizado por Roy et al. (2012) para a fabricagdo de um compésito formado
por duas ligas de aluminio, A2219 e A5086, com o objetivo de estudar a microestrutura e as
propriedades mecanicas desses materiais conformados juntos, obtendo-se, apds 8 passes de ARB,
um refinamento de grao substancial (200300 nm), que se refletiu nas propriedades mecanicas,
como o aumento da tensdo de escoamento e do limite de resisténcia a tragao.

Resultados obtidos por Eizadjou et al. (2009) e mostrados através da Figura 20 ilustram
o efeito dos ciclos de laminagdo ARB para a producdo do compdsito Al/Cu nos valores

encontrado para a tensao de escoamento e do limite de resisténcia a tragao.
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Figura 20. Curvas de tensao de escoamento (MPa) x deformacao (%) em funcdo dos ciclos de laminagao para o

aluminio comercialmente puro e o composito Al/Cu.

Fonte: EIZADJOU et al., 2009 (adaptado).

A Tabela 7 compara alguns resultados para a tensdo de escoamento (MPa) e o
elongamento percentual obtidos por Eizadjou ef al. (2009), juntamente com os resultados de
outros artigos relacionados ao processamento por Accumulative Roll Bonding (ARB), utilizando
aluminio comercialmente puro, ligas de aluminio e de ligas de aluminio laminados com outros
materiais (EIZADJOU et al., 2009; PIRGAZI et al, 2008; MOZAFFARI et al., 2010,
TOROGHINEJAD et al., 2013; ALVAND et al., 2017).

Tabela 7. Comparagdo dos valores encontrados para tensdo de escoamento (MPa) e elongamento (%).

Ciclo Tensdo de escoamento Alongamento

Autores Materiais s (MPa) (%)
Pirgazi et al. (2008) AA1100 10 333 5
Eizadjou et al. (2009) Aluminio puro 8 308 4,6
Mozaffari et al. (2010) AA1060/Ni 6 370 5
Roy et al. (2012) AA2219/AA5086 8 376 2,7
Toroghinejad et al. (2013) AA5083 6 552 5,6
Alvand et al. (2017) AA2024 7 350 9,6

Fonte: Autor.

A tabela evidencia um problema caracteristico do processamento por ARB, ou seja, a
perda acentuada do elongamento percentual (%). Neste contexto, algumas abordagens tém sido
propostas para melhoria da dutilidade. Naseri et al. (2016) propuseram uma nova estratégia para
aumentar tanto a resisténcia mecanica quanto a dutilidade, por meio da introducdo de chapas
recozidas da liga de Aluminio AA2024 no meio de chapas previamente processadas por ARB,

utilizando 4 passes de laminagao.
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Formou-se, assim, um compdsito bimodal com limite de resisténcia a tragdo em torno
de 365 MPa e 10% de alongamento, valores intermedidrios quando comparados com os obtidos
com o Aluminio recozido (216 MPa e 21% de deformagdo) e o composito de aluminio obtido
sem a utilizacdo da técnica proposta (420 MPa e 1,3% de deformacdo), conforme ilustrado nos

graficos abaixo (Figura 21).
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Figura 21. Curvas de tensdo-deformacdo de engenharia da liga recozida, UFG e bimodal.
Fonte: NASERI ef al., 2016 (adaptado).

Gashti et al. (2016) estudaram o efeito do processo ARB sobre a microestrutura,
propriedades mecanicas do aluminio AA1050. Como resultado, a tensdo de escoamento
aumentou de 50 MPa para 160 MPa e o limite de resisténcia a tragdo teve um aumento de 118
MPa para 192 Mpa, devido ao alto grau de refino de graos causado pelo método.

A semelhanca do que ja foi relatado em outros artigos relacionados ao tema, o
alongamento percentual sofreu uma redugao acentuada nos valores de deformacgdo uniforme e
deformacao total, de 22% e 27% para 7% e 9%, respectivamente.

Abaixo estdo ilustrados os graficos fornecidos por EIZADJOU et al. (2009) (Figura
22a), MOZAFFARI et al. (2010) (Figura 22b), TOROGHINEJAD et al. (2013), (Figura 22c) e
ALVAND et al., (2017) (Figura 22d) da tensdo de escoamento e do limite de resisténcia a tragao,
em fun¢do do nimero de ciclos e do elongamento, para o aluminio AA1050, AA1100, AA5083
e AA2024, respectivamente.
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Figura 22. Tensdo de escoamento (MPa) em funcao dos ciclos de laminagdo, da deformacao e do elongamento
(%), para o (a) AA1050, (b) AA1100, (c) AA5083 e (d) AA2024.

Fonte: EIZADJOU et al., 2009; MOZAFFARI et al., 2010, TOROGHINEJAD et al., 2013; ALVAND et al.,
2017 (adaptado).

3.3.5 Compositos utilizando material nano-particulado, produzidos via ARB

O ARB tem sido também utilizado na fabricagdo de compdsitos de matriz metalica
(CMM), que combinam uma matriz metalica € um material particulado, especialmente de escala
micro ou nanométrica. Esses compodsitos tem apresentado grande potencial de aplicacdo na
industria aerondutica e automobilistica, devido a sua alta resisténcia mecanica e peso reduzido
(NASERI et al., 2016). A utilizagdo de reforcos proporciona a reducdo da mobilidade das
discordancias na matriz metélica, e consequente aumento da resisténcia mecanica e diminui¢ao
da ductilidade (GHAZANLOU et al., 2021).

Além disso, a utilizagdo de particulas de reforco contribui para a formagao de novos
graos e evitam o crescimento excessivo de graos durante a deformagao. Esse processo resulta em
um material mais forte e mais resistente, com uma microestrutura mais refinada e melhorada e
afetando a resisténcia mecanica geral do compdsito produzido (JAMAATI et al., 2011,

THIRUGNANASAMBANTHAM et al., 2021).



52

Finalmente, as dimensdes das nano particulas, sua distribuicdo ao longo da matriz e a
fragdo volumétrica utilizada influenciam diretamente nas propriedades mecanicas dos
compositos produzidos (GHALANDARI et al., 2016, GHALEHBANDIV et al., 2019).

Apesar da interface matriz/reforco ser regido propicia a nucleagdo e propagacdo de
trincas na matriz, o efeito do ntiimero de ciclos de laminagdo por ARB propicia melhor
distribuicao das particulas nas matrizes metalicas, reduzindo a tendéncia a propagacao de trincas
na matriz (REZAYAT et al., 2012; STEIN et al., 2014).

Muitos estudos concentraram-se na caracterizacdo e fabricacdo dos compositos
reforgados com nanotubos de carbono, grafeno e carbeto de silicio, dentre outros, estabelecendo
para os mesmos a metodologia de producao dos compdsitos fabricados via ARB com material
particulado. Estudos iniciais foram realizados por Lahiri et al. (2009), por meio da fabricagdo de
compositos de aluminio com nanotubos de carbono (NTCs). Os compositos foram fabricados
utilizando quatro chapas de aluminio com trés camadas de NTCs, com quantidades de 2 a 12
vol.%, pulverizadas nas interfaces, empilhadas e laminadas por quatro ciclos, seguidos por
recozimento em 250 °C por 1 hora e mais cinco passes de laminagdo, com redug¢des de 50%. Foi
constatado que o moddulo de elasticidade do composito aumentou para um valor 59% acima
daquele para o material recozido, para concentra¢des de 2 vol.% de NTCs, enquanto a resisténcia
a tracdo aumentou até 97MPa, representando um aumento de 250% em relagdo ao valor para o
material sem nanotubos de carbono (28MPa).

A diferenca de comportamento dessas propriedades reside no fato de que ocorre alta
ligacdo interfacial e dispersao homogénea na matriz até a concentracido de 2 vol.% de NTCs,
enquanto que houve formagdo de aglomerados para concentragcdes de 7,5 e 9,5 em vol.%. de
NTCs, formando clusters (aglomerados) que se comportam como precipitados em altas
concentracdo de NTCs, que ndo contribuem para o aumento do médulo de elasticidade do
composito.

SCHMIDT et al. (2011) estudaram o refino de grao resultante do ARB do Aluminio
1050 na presenca de nanoparticulas de 6xido de aluminio (Al>0O3), 6xido de zinco (ZrO.), 6xido
de estanho (SnO3) e carbeto de silicio (SiC), diluidos em agua (H>O).

Foram aplicados 10 ciclos de laminagfio, com o material aquecido a 125°C. Os autores
indicaram que a penetracdo das nanoparticulas nas chapas foi da ordem de 4 um, o que
corresponde as espessuras das chapas apos 8 ciclos de ARB; desta forma, conclui-se que a partir

desse nimero de ciclos a distribui¢do das nanoparticulas seria homogénea no composito.
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A Figura 23 mostra que o efeito dessas particulas na resisténcia mecanica do compdsito
depende de sua natureza e de seu didmetro. A linha tracejada horizontal corresponde a resisténcia
obtida para o ARB na auséncia de refor¢o com nanoparticulas. A figura indica também que, para
0 AlbO; e para o ZrO», existe um didmetro das particulas que corresponde a um maximo ganho
de resisténcia. Os autores também determinaram que a presenca das nanoparticulas causou uma
aceleracdo do refino de grdo, em relagdo a observada durante o ARB na auséncia dessas

particulas, provocando aumento do limite de resisténcia através do efeito Hall-Petch.
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Figura. 23. Variac¢do do limite de resisténcia apos 8 ciclos de ARB de compositos de Aluminio 1050 reforcadas com
nanoparticulas de Al,O3, ZrO,, SnO; e SiC de variados diametros.
Fonte: SCHMIDT et al., 2011 (adaptado).

Estudos referentes aos compositos de matriz metalica com refor¢o particulado obtido
por meio do processamento por ARB tém sido relatados por diversos autores, utilizando
variacoes de materiais de base, materiais de refor¢o, modificagdes da técnica proposta por Saito
et al., (1998).

Khdair et al. (2020) propuseram a fabricagdo de nanocompdsitos fabricados por ARB,
utilizando aluminio Al 1050 em estado recozido (Figura 24a) e utilizando como refor¢o com
diferentes porcentagens de SiC (1, 2 e 4%) e recozimento a 400 °C por 1 hora apos cada ciclo.
Ap6s 5 ciclos, a adicdo de particulas de SiC a 1% (Figura 24b) aumentou a resisténcia a tragao
para 220 MPa, com adi¢ao de SiC a 2% (Figura 24c) houve um aumento de resisténcia para 229
MPa e a adigdo de 4% de SiC (Figura 24d) gerou um aumento de resisténcia para 233 MPa,

alcancando 308% de aumento na resisténcia a tragdo em relagdo ao material recozido.



ra
w
(=]

(a) === Limite de resisténcia i traiio

60

[+
‘0 ey Alongamento 50 —~
1;) = 200 §
5 g 0 3
g & 150 £
S o 30 2
] 5
= 9 100 g
& B 20 g
g 5]
§° o0 =
A 10 <
1} v v v v - v 0
Al 0 1 2 3 4 5
Niumero de passes
250 60
(©)
< 200 =

=iy Alongamento

Limite de resisténcia
o

=== Limite de resisténcia i traciio

m—ir e

=
3

1] v - v T u
Al 0 1 2 3 4
Numero de passes

5

-
=]

=) w
s &
Alongamento (%)

.
o =
=]

Limite de resisténcia

Limite de resisténcia

60
—~
F 50 \33,
== Limite de resisténcia i tracio [ 40 42
sy Alongamento s
30
[® 5
20 5
=
10 <
T T T T T T 0
Al 1 2 3 4 5
Numero de passes
60
~
50 8
S
=== Limite de resisténcia i tracio 40 e
sy Alongamento 5]
30 3
ol
20 8
<
10
i e Tl 0

2 3 4 5

Numero de passes

Figura 24. Relag@o do limite de resisténcia a tragdo, elongamento, numero de passes em compositos de (a) A11050,
com porcentagem de (b) 1% vol. (¢) 2% vol. (d) Al-4% vol. de SiC.

Fonte: KHDAIR et al., 2020 (adaptado).

O alongamento das amostras foi menor do que para o aluminio recozido, devido ao

efeito de endurecimento causado pelo refinamento de graos, produzidos pelos ciclos de

laminacao. Durante os ensaios de tragdo, dimples aparecem devido a deformacao plastica sofrida

pelo material, que apresentaram na microestrutura da superficie de fratura ondulagdes mais

profundas e largas no aluminio recozido, como mostrado na Figura 25a.

Em relacdo aos compositos de aluminio com 4% de SiC, a largura e a profundidade dos

dimples nas superficies de fratura sao menores que aquelas observadas no aluminio recozido

(Figura 25b), devido a presenga de nanoparticulas de SiC nas fronteiras do grao, o que torna a

nucleacdo de poros mais facil, facilitando a separagdo na interface entre eles (ELWAN et al.,

2019; KHDAIR et al., 2020).

A3 IS8 JUT

Figura 25. Micrografia por feixe de elétrons da superficie de fratura de nano

SiC, apds cinco ciclos de ARB.
Fonte: KHDAIR et al., 2020 (adaptado).
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Nasresfahani ef al. (2018) propuseram a fabricagdo de um composito trimodal composto
por placas de aluminio e refor¢o de nanotubos de carbono multi-parede e Al>O3, 0 que contribuiu
no aumento da tensdo de escoamento, porém com perda expressiva da ductilidade. Apds dez
ciclos de ARB, o compdsito atingiu resisténcia cerca de 300% maior do que o aluminio recozido
1100. Entretanto, o alongamento percentual do material tendeu a diminuir a medida que foram
adicionados refor¢os na estrutura.

Os gréficos das tensdes de escoamento no estado monolitico e com refor¢o, em funcao
dos ciclos de ARB (Figura 26a), e as curvas de tensao x deformagdo de amostras submetidas ao
ensaio de tragcdo, no estado monolitico, recozido e em fungao do refor¢co (Figura 26b), estdo

ilustrados a seguir.
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Figura 26. Curvas de tensdo-deformacao e tensdo de escoamento em fungdo do nimero de ciclos para o (a) Al1100
recozido, monolitico e (b) com 0,3% de NTCs.
Fonte: NASRESFAHANI et al., 2018 (adaptado).

Shahsavar et al. (2019) propuseram a fabricacdo de compdsitos compostos por
nanotubos de carbono e aluminio, uniformemente dispersos e randomicamente dispersos
(aleatoriamente dispersos), utilizando agitacao ultrassonica e laminagao por ARB. O processo de
agitacdo ultrassonica foi utilizado para alinhar as particulas de nanotubos no substrato de
aluminio. Ao analisar os graficos mostrados na Figura 27, percebe-se que tal método foi efetivo,
uma vez que o composito onde as particulas foram uniformemente dispersas na matriz de
Aluminio apresentou maiores valores de resisténcia mecanica do que os compoésitos compostos

por nanotubos de carbono randomicamente espalhados.
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Figura 27. Curvas de tensdo-deformacio da liga recozida, NTCs uniformemente disperso, e NTCs
randomicamente disperso.
Fonte: SHAHSAVAR et al., 2019 (adaptado).
A adicdo e o alinhamento dos NTCs na matriz de aluminio afetaram inclusive o modo
de falha que nos compdsitos produzidos. A Figura 28a ilustra a regido de fratura de um corpo de
prova de um compésito de aluminio com NTCs alinhados e submetidos ao ensaio de tragdo. A

tensao imposta aos NTCs causou uma fratura na matriz, produzindo rachaduras e descolamento

do refor¢o da matriz de aluminio (Figura 28b).

ensaio de tragdo e (b) descolamento do reforgo da matriz de aluminio.
Fonte: SHAHSAVAR et al., 2019 (adaptado).

Estudos sobre o processo de fabricagdo e o comportamento dos compositos de
nanotubos de carbono e aluminio por meio de ARB podem ser realizados também em funcao da
porcentagem de nanotubos de carbono inseridos na matriz de aluminio a ser laminada. Esta
abordagem foi estudada por Morovvati et al. (2018), que analisaram a variacdo do limite de
resisténcia a tragdo em funcdo da concentracdo de NTCs dispersos na matriz de aluminio.

Inicialmente, placas de aluminio 1200 foram conformadas por ARB até 7 ciclos. Os
resultados, ilustrados na Figura 29a, indicam que, o efeito da interagcdo de nanotubos de carbono
com aluminio 1200 recozido, processados por ARB, causou um aumento do limite de resisténcia

a tragdo de até 2,7 vezes ap6s o sétimo ciclo, em comparagdo com o valor de inicial de aluminio

1200 recozido.
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Com relacao a porcentagem de nanotubos de carbono dispersos, foi verificado que a
utilizagao de 0,5% em massa de nanotubos de carbono produz um aumento de 8% no limite de
resisténcia a tracdo do compdsito em relagdo ao valor inicial obtido para o aluminio 1200
recozido. Foi observado um aumento no limite de resisténcia até a adi¢ao de 0,15% em massa
(Figura 29b) de nanotubos de carbono disperso na matriz, que produziu um aumento no limite
de resisténcia a tracao do composito de 10% em relagdo ao valor inicial de aluminio recozido,
regredindo o valor ap6s o aumento desta concentragdo, o que estaria relacionado a aglomeragao

de NTCs acima da quantidade mencionada.
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Figura 29. Curvas de Tenséo de escoamento x deformacéo (a) e variagdo do limite de resisténcia a tragdo (b) em
fun¢do dos ciclos de laminacgao.
Fonte: MOROVVATI et al., 2018 (adaptado).

WANG et al. (2021) analisaram a evolucao da microestrutura e propriedades mecanicas
em compositos de Aluminio 1060 com espessura inicial de 0,6 mm e NTCs com diametros de
10-30 nm e comprimentos de 10-20 um, fabricados por ARB. Os autores imergiram as laminas
de aluminio em suspensdo de NTCs em solugdes de etanol com dispersantes, ¢ o ARB foi
realizado com as chapas preparadas e aquecidas a 400°C, com até 12 ciclos de ARB.

Foram empregadas concentragdes de 0, 0,5 e 1,0 vol% de NTCs. A Figura 30a fornece
resultados para a variacao das propriedades mecanicas sob tracao (limite de escoamento, limite
de resisténcia e alongamento percentual até a fratura) dos compdsitos obtidos, para os seguintes
conteudos de NTCs: 0, 0,5 vol% e 1,0 vol%. A figura indica que a adigdo de 1,0 vol% de NTCs
causou um aumento no limite de resisténcia do material de = 118 MPa (sem adi¢cdo de NTCs) até
~ 145 MPa (aumento de = 27 MPa). Houve uma queda no alongamento percentual, de = 30%
para = 17,5%. Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura indicaram um O6timo
caldeamento das laminas de aluminio; foram observados, através de microscopia eletronica de

transmissdo (MET), grupos de NTCs junto aos contornos de grdo da matriz.
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Além disso, imagens obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura da superficie de
fratura dos compdsitos apos ensaio de tracao indicaram que os dimples provenientes da fratura
das chapas laminadas de aluminio puro sdo extensos e profundos (Figura 30b). O alongamento
percentual apos a fratura diminui até certo ponto com a fragdo de volume aumentada de NTCs

(Figura 30c¢), indicando menor ocorréncia de dimples.
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Figura 30. Variacdo do (a) limite de resisténcia, limite de escoamento e elongamento percentual dos compdsitos
obtidos, para concentra¢des de 0, 0,5 e 1% vol.% de NTCs e imagens feitas por Microscopia Eletronica
de Varredura do (b) aluminio recozido e (c) 1% vol.% de Al+ NTCs.

Fonte: WANG et al., 2021 (adaptado).

Eventualmente, a utilizacdo de variacdes da utilizagdo de materiais nano particulados
tem aberto novas abordagens, com o objetivo de resolver problemas inerentes a utiliza¢ao desses
materiais na fabricagao de compoésitos por ARB. Neste contexto, Sasani et al. (2022) realizaram
estudos sobre a influéncia da quantidade de NTCs nas propriedades mecanicas de um compdsito
de AIMg6/NTC+AI (p6) (Figura 31a). Os resultados indicaram que a adi¢do de até 2 vol. % de
NTCs com pé de aluminio para suprimir aglomeragdes melhorou a resisténcia a tracdo do ARB
apos quatro passes de ARB. o que refletiu no aumento da tensao de escoamento (Figura 31b), em

comparac¢ao com o composito de AIMg6/NTC e o composito de AIMg6.
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Figura 31. Variagdo da (a) tensdo de escoamento do compoésito AIMg6/NTC - Al em fungdo da porcentagem (%vol.)
de NTCs ¢ (b) em comparagdo com compositos AIMg6/CNT, em fungdo dos ciclos de laminacdo por
ARB.

Fonte: SASANI et al., 2022 (adaptado).
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A Figura 32 ilustra a distribuicdo dos NTCs com o p6 de aluminio, indicando que a
distribuicdo permanece estavel para 1 vol%, e 2 vol%, (Figura 32a, b). A partir de 3 vol % (Figura

\

32c), os NTCs apresentam-se em aglomerados. Com relagdo a microestrutura observada,
concluiu-se que as células de deslocagdes que se formam nos estdgios iniciais da deformagao
pléstica provocada pelo ARB transformam-se gradualmente na estrutura final de graos finos,
através da diminui¢ao continua no tamanho médio do grao acompanhada de aumento na
desorientagdo entre células vizinhas, indicando uma relagdo inversa entre a densidade total de

discordancias e o tamanho de grao.

Figura 32. Imagens por microscopia de Varredura de alta intensidade, mostrando a mistura de NTC e p6 de aluminio:
(a) 1 vol%, (b) 2 vol%, (c) 3 vol% de NTCs. As setas amarelas mostram NTCs na matriz.
Fonte: SASANI et al., 2022 (adaptado).

Pesquisas estdo em andamento para compreender melhor os mecanismos subjacentes a
perda de alongamento percentual no processo ARB e desenvolver estratégias para minimizar
seus efeitos (NASERI et al., 2016, FARID et al., 2023).

Uma abordagem utilizada para resolver este obstaculo foi utilizada por Zhang et al.
(2023), que consistiu na produg¢do de um composito constituido por Al 1060/Al(pd)-AlL0s,
usando aspersao a frio, recozimento e 6 ciclos de ARB. O estudo comparou o efeito de pos de
aluminio com diametros diferentes, Al-1 e Al-2 (um), e concentracdes diferentes de Al>O3 na
fabricagdao dos compositos e o efeito na microestrutura e nas propriedades mecanicas, como

ilustrado através da Figura 33.
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Figura 33. Imagem ilustrativa do processo de fabricacdo dos compdsitos de Al 1060/Al (p6)-Al203: (a) aspersdo a
frio; (b) recozimento; (c) ARB.
Fonte: ZHANG et al., 2023 (adaptado).
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Os resultados mostraram que, em comparagao com o composito #1 com um maior teor
de particulas de Al203 (20,1% em volume), o compdsito #2 com um teor mais baixo de particulas
de ALLOs (8,4% em volume), apos 6 ciclos de ARB, o limite de resisténcia a tragdo e o
alongamento percentual foi de 345 MPa e 16,1%, e 293 MPa, 22,2%, respectivamente. Isso
sugere que as propriedades mecanicas da camada depositada de Al(p6)-AlO3 t€ém um impacto

significativo nas propriedades mecanicas dos compositos (Figura 34).
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Figura 34. Valores do limite de resisténcia a tragdo e o elongamento percentual dos compositos em diferentes
estagios de laminagdo por ARB.

Fonte: ZHANG et al., 2023 (adaptado).

A variagdo observada no limite de resisténcia a tragao e do alongamento percentual dos
compositos mostrou que ambos parametros aumentaram com o acréscimo dos ciclos de
laminacao. Com o aumento da deforma¢ao acumulada nos passes de laminacdo, a ligagdo da
interface entre as chapas componentes dos compodsitos e as particulas depositadas foram
aprimoradas, reduzindo a propagacgdo das fissuras.

Foi observado também que a microestrutura final do composito foi refinada de maneira
uniforme. Como resultado, a resisténcia e o alongamento dos compodsitos foram melhorados
sinergicamente. Isso sugere que as propriedades mecanicas da camada depositada de Al,O3 tém
um impacto significativo nas propriedades mecéanicas dos compdsitos. Com o aumento dos
passes de ARB, o modo de fratura dos mudou de fratura fragil para fratura ductil, caracterizada

por cavidades equiaxiais e de cisalhamento.

3.3.6 Defeitos durante o processamento por ARB

Apesar das pesquisas sobre ARB terem avangado nos ultimos anos, defeitos inerentes
ao processo sdo comumente reportados nos estudos sobre o assunto, ndo somente na fase de
preparagao dos compdsitos, como em fun¢do do processamento dos metais (SAITO et al., 1999;

JAMAATI et al., 2014; TSUJI, 2017; MCBRIDE et al., 2020).
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Dentre os principais defeitos relatados pode-se destacar: fratura longitudinais e laterais
nas chapas e falta de adesao entre as camadas e delaminacao. Esses defeitos afetam a resisténcia
do composto fazendo com que ela diminua com o aumento do numero de ciclos. A formacao de
fraturas laterais e longitudinais, que se iniciam nas bordas do material e se propagam ao longo
do comprimento da chapa, sdo causados pelas altas redugdes impostas ao metal. No entanto,
fraturas laterais também podem surgir durante o processo de laminacao e estender-se ao longo
da amostra. Exemplos de fraturas laterais e longitudinais em chapas de aluminio, apds alguns

ciclos de ARB, sdo ilustrados na Figura 35.

(a) (b)

(
| 2em ‘ 2cm

Figura 35. Imagem ilustrativa de fraturas laterais e longitudinais em chapas de aluminio apds diversos ciclos de (a)
ARB e (b) CARB.

Fonte: Autor.

A deformagdo lateral que ocasiona a fratura nas bordas resulta da distribui¢do da
deformacdo da chapa ao longo dessa regido, devido a atuacdo de tensdes triaxiais nas bordas e
tensdao plana na linha central da chapa, que leva a tensdes de tracdo na regido longitudinal,
fazendo com que, caso as tensdes de tracdo se tornem grandes (SCHEY, 1980) a fratura se
propague nesta regido (GHALEHBANDI et al., 2109).

Nasresfahani et al. (2019), utilizando a técnica de ARB na fabricacdo de compositos
AI/MWCNT-AIL O3, relataram problemas de fraturas laterais e longitudinais durante o processo
(Figura 36a). Apos dez ciclos de ARB, as bordas das folhas foram rompidas por propagagao de

trincas e o surgimento de dimples (Figura 36b).

Varredura.
Fonte: NASRESFAHANI et al., 2109 (adaptado).
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A delaminagdo ¢ outro defeito ocasionalmente encontrado em processos ARB e ¢
causado pela falta de adesdo entre as chapas laminadas, que interfere na resisténcia da ligagao
entre as camadas. Nos primeiros ciclos de laminacdo a forca de ligagcdo, em alguns casos, ndo ¢
suficiente para romper a camada de 6xido em toda a extensao da superficie do metal e promover
a adesdo uniforme na regido. Estas caracteristicas geram concentracao de tensdes na chapa sob
tragdo, afetando a resisténcia mecanica (BAY et al., 1985).

Mosafajahanabad et al. (2021) observaram na analise do comportamento das curvas
tensao deformacdo de engenharia de compositos de Zn/Al laminados com 9 ciclos de ARB que
a resisténcia mecanica dos compdsitos aumenta inicialmente e depois diminui com a progressao
do processo de ARB (Figura 37a, b). Isto estaria relacionado a heterogeneidade de deformacao

durante o processo, resultantes da variagdo das tensdes atuantes durante o processamento do

composito.
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Figura 37. (a) Curvas tensdo deformacdo de engenharia de compdsitos de Zn/Al laminados por ARB e (b) variagdo
da tensdo e do elongamento percentual em fungdo dos 9 ciclos de laminagao.
Fonte: MOSAFAJAHANABAD et al., 2021 (adaptado).

Conforme pode ser observado, a resisténcia dos compdsitos aumenta inicialmente e
depois diminui com a progressao do processo de ARB. Além disso, o alongamento percentual
diminui com o aumento do nimero de ciclos de ARB. Instabilidades plasticas sao apontadas por
essa tendéncia, como bandas de cisalhamento, fratura decorrente de delaminagdo interna do
composito e diferenca nas propriedades mecanicas dos constituintes do composito.

Biradar ef al. (2023) observaram o impacto da adicao de reforco de grafite durante a
producdo de compdsitos de aluminio/grafite utilizando processamento por ARB. As curvas de
tensdo-deformagdo de engenharia de compositos recozidos de Al 6061 apds (Figura 38a) 6 ciclos
de ARB e (Figura 38b) 6 ciclos de laminagdo ARB de compositos Al-1100/1,25 em peso% de

grafite por ciclo sdo mostradas abaixo.
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A caracterizagdo revelou que, com o aumento dos passes ARB, a adesdo entre as
interfaces ¢ significativamente melhorada. Imagens obtidas por microscopia eletronica por
varredura dos compositos de grafite Al-1100/1,25% em peso (Figura 38c) mostrou um
alongamento das particulas de grafite na matriz de aluminio (Figura 38d) e regides de decoesdo
entre o grafite e a matriz de aluminio (Figura 38e).

No entanto, no presente estudo, a menor resisténcia ao cisalhamento intercamadas de
grafite permitiu que a camada de grafite deslizasse facilmente, ou seja, quaisquer discordancias
que se movessem na matriz durante a deformagao podem ser aniquiladas ao atingir as particulas
de grafite; uma vez que a tensao de cisalhamento ¢ responsavel pela deformagao das particulas

ao longo do caminho de laminagdo da matriz, o deslizamento das camadas de grafite dificultou

a adesdo entre chapas e reduziu as propriedades mecanicas do composito final.
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Figura 38. Curvas tensdo-deformagdo de engenharia de compositos de Al-1100 com (a) 6 ciclos de laminagdo por
ARB ¢ chapa de Al 6061 recozida e (b) 6 ciclos de laminacdo por ARB de compositos de Al-1100/1.25
wt % de grafite por ciclo ¢ imagem por Microscopia Eletronica de Varredura ilustrando (c) afinamento
do grafite na matriz de aluminio, (d) regides com concentragdes de tensdo, e (e) decoesdo da matriz de Al
1100.

Fonte: BIRADAR et al., 2023 (adaptado).

Com relagdo as propriedades mecénicas, nao foi observado uma correlagdo destas com
do ntimero de ciclos de laminacao em estudos realizados por Habba ef al. (2023) em analises da
correlagdo entre alteragcdes microestruturais € mecanicas em compositos de matriz AI-Ni/SiC,
processados por ARB, com trés diferentes concentragdes de SiC, 1%, 3% e 5%, utilizados para
reforcar a matriz Al-Ni.

A adi¢ao de 5% de SiC provocou fraturas ao longo do compdsito a partir do quarto ciclo
de ARB, indicando uma excesso do percentual de SiC na matriz, devido a falta de distribui¢cdo
na matriz e formacao de clusters, o que pode promover a nucleagao de concentradores de tensdes

que podem propagar trincas e decoesdo no composito produzido.
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A delaminagdo também pode afetar a resposta do material a ensaios de resisténcia, como
indicado por JAMAATI et al. (2014), em estudos sobre a resisténcia ao desgaste entre
compositos produzidos com aluminio comercialmente puro e particulas de AlO3 (<50 pm)
processados por ARB;

Durante os testes, foi constatado que, apesar da deteccdo de mecanismos de desgaste
adesivo e abrasivo, os mecanismos de delaminagdo foram dominantes a medida que os ciclos se
sucedem e responsaveis predominantes pela fratura do composito, devido principalmente a
inducdo de tensdes residuais nas chapas, que tenderam a aumentar a probabilidade de
delaminagdo. Além disso, o desgaste das superficies das chapas durante os ensaios gerou

microfissuras, que se propagaram com o aumento dos ciclos e levaram a delaminagao.

3.4 Cross Accumulative Roll Bonding (CARB)
3.4.1. Pardmetros operacionais

Processos derivados do ARB surgiram a partir pesquisas envolvendo variacdes de
alguns parametros de operagao do processo original. Buscava-se, assim, a otimizagdo das
caracteristicas mecanicas e metalirgicas do material processado. Neste contexto, uma alternativa
proposta ao processo ARB foi a laminacdo dos compdsitos girando as amostras 90° em torno do
eixo apods cada ciclo de laminagdo, técnica denominada de cross accumulative roll bonding
(CARB) (KANEKO et al., 2003). A Figura 39 ilustra uma imagem esquematica do processo de
cross accumulative roll bonding (CARB).

Z A /—bg

Empilhamento

Preparacgiio das amostras

Rotagiio 90 / Rotaciio 90°

Corte Laminacio
Figura 39. Imagem esquematica do processo de cross accumulative roll bonding (CARB).
Fonte: KANEKO et al., 2003 (adaptado).
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A utilizagao do processamento por cross accumulative roll bonding (CARB) juntamente
com material particulado foi realizado por Ardakani et al. (2014), em compositos de aluminio
reforcados com Al,O3, cujos resultados mostraram que a microestrutura do nanocompdsito, apos
oito ciclos de CARB, apresentou excelente distribuicdo das nanoparticulas de alumina na matriz
de aluminio; os resultados experimentais indicaram que a resisténcia a tra¢ao final e o
alongamento percentual do nanocompdsito aumentaram a medida que o numero de ciclos CARB
aumentou, atingindo um valor final de 344MPa para o limite de resisténcia a tragdo e um
alongamento percentual de 6,4%, valores 3,13 e 3,05 vezes maiores, respectivamente, do que
aqueles encontrados ap6s o primeiro ciclo.

Tais resultados foram semelhantes aos obtidos por Alizadeh et al. (2015), que
analisaram comparativamente compositos de aluminio reforcados com Al,O3 processados por
ARB e CARB. Apés 8 ciclos de processamento, os compdsitos obtidos por ambos processos
apresentaram aumento tanto da tensao de escoamento quanto do limite de resisténcia a tragao e
do alongamento (Figura 40b). No entanto, os processados por CARB apresentam valores

superiores aos alcangados pelos processados por ARB (Figura 40a).

300
(a) _ (b) 3
e -=-1 Ciclo
= 250 =e—35 Ciclos = 250 1 —e— 3 Ciclos
& —+=8 Ciclos & —&— 8 Ciclos
= =
£ 200 = ]
= = 200
lfl 150 [ﬁ 150
4@ @
b+ ko]
g 100 g 100
8 5]
= =1
50 50
0 % T T T 0 T T T
0 0.05 01 015 02 0 0.05 0.1 0.15 02
Deformacéo de engenharia (nm/mm) Deformaciio de engenharia (mm/mm)

Figura 40. Curvas tensdo x deformacdo de aluminio AA1050 recozido e processado por (a) ARB e (b) CARB.
Fonte: ALIZADEH et al., 2015 (adaptado).

Naseri et al. (2016) realizaram estudos acerca da influéncia do processamento por ARB
e CARB nas propriedades mecanicas de chapas de aluminio AA1050. Apos o primeiro ciclo de
laminagdo, para ambos os processos, foi constatado um aumento acentuado do limite de
resisténcia a tracdo, de 78 MPa (aluminio recozido) para 140 MPa. A partir do segundo ciclo, o
limite de resisténcia a tracdo continuou aumentando continuamente até o oitavo ciclo, onde

alcancou cerca de 180 MPa, para ARB, e 230 MPa, para CARB (Figura 41).



66

00 16
§ B AA1050 ARB [l AA1050 CARB (a) ] EAA1050 ARB [l AA1050 CARB (b)
f hd 14
lg ’?
g €’\_/ 13
i ,—O—_' 12
(E EDIO
% S
2 < 9
5 .
2
£ .

1 2 3 4 5 6 7 3 1 2 3 4 5 6 1 8
Numero de ciclos Numero de ciclos

Figura 41. Comparacdo dos valores de limite de resisténcia a tragdo (a), elongamento percentual (b) de aluminio
AA1050 recozido e processado por ARB e CARB.
Fonte: NASERI ef al., 2016 (adaptado).

Com relagdo ao alongamento percentual, depois de oito ciclos, o alongamento melhorou
de 9,7% (ap6s o primeiro ciclo) para 10,5% quando o material € processado por ARB. Com
relacdo ao processamento por CARB, depois de oito ciclos, o elongamento atingiu 13,1%,

registrando uma melhoria de 35%, em relagdo a amostra em estado recozido. (Figura 42).
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Figura 42. Curva tensdo x deformacao de aluminio AA1050 recozido e processado por ARB e CARB.
Fonte: NASERI et al., 2016 (adaptado).

Estudos relativos ao processamento de compdsitos hibridos utilizando CARB também
tém sido realizados, aproveitando a alta capacidade de refino microestrutural e o aumento das
propriedades mecanicas caracteristica de processos CARB em relacdo ao ARB (ALIZADEH et
al. 2014). Essa abordagem foi pesquisada por Naseri et al. (2015), através de producao de
compositos de aluminio AA1050 com refor¢o de B4C e SiC, processados tanto por ARB quanto

por CARB.
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Com relacao ao uso do reforco de B4C e SiC, a tensdao de escoamento atingiu o valor de
240 MPa para o processo ARB e 280 MPa para o processo CARB (Figura 43a). Os limites de
resisténcia a tragdo dos compositos obtidos por ARB e CARB tiveram um aumento de 85 MPa
(aluminio recozido) para 205 MPa para o processo ARB e 230 MPa para CARB, apo6s os quatro
ciclos, registrando 141% de aumento para ARB e 170% para CARB (Figura 43b). Esses
resultados sdo consistentes com outros estudos entre ARB e CARB (JAMAATI et al., 2010).
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Figura 43. Comparagdo dos valores da(b) tens@o de escoamento e da (a) curva tensdo x deformagdo de aluminio
AA1050 recozido e de compositos de aluminio AA1050 com reforgo de B4C e SiC, processados por
ARB ¢ CARB.

Fonte: NASERI et al., 2015 (adaptado).

3.4.2. Efeito da mudanga do caminho de deformacao

Um dos aspectos da utilizagdo do processamento por CARB em relacdo ao ARB diz
respeito ao estudo da mudanca da direcdo ou caminho de deformagao durante o processamento.
Ao investigar as diferencas entre a laminagdo CARB e o ARB, pode-se compreender como a
mudanga na rota de deformacao afeta a formacdo das texturas cristalografica e influéncia nas
propriedades mecanicas dos compdsitos, como o limite de resisténcia a tragdo e o elongamento
percentual (REED-HILL, 1982).

Também se observa o aumento da dureza (NAJAFZADEH et al., 2015), uma vez que
a mudanga do caminho de deformacdo em processos CARB leva a desestabilizagdo da
subestrutura de discordancias formada durante a laminacdo e aumento da densidade de
discordancias. No caso de ligas de aluminio processadas por CARB, observa-se o
desenvolvimento de uma textura cristalografica especifica, que contribui para a anisotropia nas
propriedades mecanicas das amostras laminadas (NAYAN et al., 2019).

Naseri et al. (2016) realizaram estudos do efeito do caminho de deformacgdes e das
estruturas de discordancias em amostras de AA1050 laminadas por ARB e CARB. Foi constatado
que a mudanga do caminho de deformagdes causado pelo processo CARB impacta na orientagao

e na reducao do tamanho de graos.
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Amostras processadas por ARB ¢ CARB apresentaram variacdes significativas na
orientagdo dos graos, fazendo com que os graos maiores do aluminio recozido fossem divididos
em graos finos e subgraos, indicando alta deformagao por cisalhamento, responsavel pelo refino
de graos mais eficiente em comparagdo com o ARB. Além disso, o tamanho médio dos graos
passou de 30 um para as amostras de aluminio recozidas para cerca de 380 nm para as amostras
processadas por ARB e 155 nm para as amostras processadas por CARB.

Wu et al. (2019) em processamento por CARB de uma liga de aluminio/ magnésio/litio
mostraram que o mecanismo de deformagdo predominante ¢ o deslizamento no plano basal,
prismatico e piramidal provocado pelo magnésio. O refino de graos obtido esté relacionado com
as caracteristicas da recristalizagdo dindmica continua e rotacional e principalmente deformacao
por cisalhamento. Além disso, foi observado que a microestrutura das chapas nos estagios iniciais
revelou a presenca de maclas, que foram substituidas por graos dinamicamente recristalizados, o
que indica recristalizagdo dinamica induzida por maclagao.

As propriedades em diferentes diregdes do plano de laminagdo de chapas processadas
por ARB e CARB também apresentam comportamento distinto, conforme estudo realizado por
DEHGHAN et al. (2020), utilizando chapas de aluminio AA1050 processadas por ARB e CARB
com pré-aquecimento de 200 °C por 5 minutos, e laminadas por até 14 ciclos. Na pesquisa, as
propriedades de tragdo em vdrias diregdes do plano de laminacdo das amostras (longitudinal
(RL), transversal (TL) e diagonal (+ 45° em rela¢dao a RL)) foi analisada.

Os resultados indicaram que a resisténcia mecéanica da amostra processada pelo CARB,
no sentido transversal, ¢ ligeiramente superior aquela processada pelo ARB, devido a tendéncia
de ativacdo de sistemas de deslizamento causados pela alteragdo do caminho de deformacao
(Figura 44). Além disso, o alongamento das amostras CARB foi maior em comparagdo com as
chapas processadas por ARB, denotando a influéncia do menor tamanho médio de grao e maior

razao de aspecto do tamanho de grao em comparagdo com o ARB.
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Figura 44. Comparacdo do limite de resisténcia a tracdo (R.T.), tensdo de escoamento (T.E.), elongamento total
(A.T.) e elongamento uniforme (A.P.) entre composito processados por ARB e CARB nas direcdes (a)

radial laminacdo (RL), (b) transversal (TL) e (c) diagonal (DL), apds quatorze ciclos dos processos.
Fonte: DEHGHAN et al., 2020 (adaptado).
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O efeito do tipo de processamento na microestrutura, responsavel pela alteragao nas
propriedades mecanicas de chapas de Al 6061 processadas por ARB e CARB foi estudado por
Ou et al. (2023). A Figura 45 mostra as curvas tensdo-deformagdo de tracdo das amostras de
placas de Al 6061 processadas por ARB e CARB. O limite de resisténcia a tragao das amostras
processadas por ARB com 7 ciclos foi de 412 MPa e o alongamento foi de 9,9 % e das amostras
processadas por CARB com 7 ciclos foi de 458 MPa e o alongamento foi de aproximadamente
12 %.

Comparado com os valores de limite de resisténcia e alongamento de amostras da liga
de A1 6061 recozido (234 MPa, 15,7 %, respectivamente), os compositos de Al 6061 processados
por ARB ou CARB tiveram as propriedades mecanicas das significativamente melhoradas, mas

o alongamento foi reduzido.

4
S
(=)

CARB
(458 MPa, 12.1%)

-

B
(=2
S

o

ARB
(412 MPa, 9.9%)

W

S

o
T

o

S

]
T

/

T6
(234 MPa, 15.7%)

(=
S

Tensao de engenharia (MPa)

I L L 1

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Deformacgao de Engenharia (%)

1

Figura 45. Curvas tensdo-deformagdo de engenharia de compositos de A1 6061 com 7 ciclos de laminagéo por ARB,
7 ciclos de laminacao por CARB e chapa de Al 6061 recozida.
Fonte: Ou et al., 2023 (adaptado).

De acordo com Sarvi ef al., (2022), uma vez que, durante o processamento CARB o
composito ¢ frequentemente girado em 90° em torno da dire¢do de laminagdo, essas mudangas
no caminho de deformacao contribuem para um maior refino dos graos, permitindo alcancar
maior ductilidade, pois os contornos de graos de alto angulo (HAGBs) assim obtidos
proporcionam uma ductilidade aprimorada, porque fornecem obsticulos ao movimento de
discordancias, requerendo energia adicional para deformagdo, que torna mais dificil que estas se
requerendo energia adicional para deformagao, que torna mais dificil que estas se movam, o que
melhora a ductilidade do material . Além disso, a laminacdo CARB proporciona uma textura
mais fraca, proporcionando a melhoria da ductilidade do material, pois o escorregamento entre

planos cristalograficos ¢ ativado (NASERI et al., 2016).
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4 MATERIAIS E METODOS

O material analisado foi a liga Al 1200 H14 recozida. Estudos preliminares foram
realizados para avaliagdo de algumas das variaveis que influenciam no processamento por ARB
e CARB. Também se analisou o processo de adesdo das chapas processadas por ARB,
experimentalmente e por simulagao.

De posse dos dados obtidos, foram produzidos compositos de Al 1200 H14 por ARB ¢
CARB, com e sem nanotubos de carbono (NTCs), utilizando diversos passes de laminagdo. Os
compositos produzidos foram submetidos a ensaios de tracdo. O fluxograma da Figura 46 ilustra

as etapas do trabalho.

LIGA Al 1200 H14 RECOZIDA

IDENTIFICACAO DAS VARIAVEIS QUE INFLUENCIAM NO PROCESSO

» Andlise dimensional das chapas utilizadas nos ensaios
» Andlise quanto a propagacdo de trincas nas chapas
» Influéncia da temperatura no processamento por ARB e CARB

Laminagio ARB Laminagio ARB +NTCs Laminacio CARB Laminagio CARB + NTCs

ESTUDO SOBRE ADESAO

« Ensaios de delaminacdo (peeling test)
< Andlise da superficie de adesdo (MEV)
« Ensaios de perfilometria

« SimulacGes computacionais

ENSAIOS DE TRACAO

ANALISE DOS RESULTADOS

Figura 46. Fluxograma esquematico das etapas do trabalho.
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4.1 Materiais

O material utilizado neste estudo foi a liga de aluminio Al 1200 H14, na forma de chapas
de espessura de Imm. A composicao quimica (% em massa) apresentada na Tabela 8, conforme
analise quimica emitida pelo fornecedor, estd em conformidade com a norma ASTM B 209M:

2014.

Tabela 8. Composi¢do quimica (% em massa) da liga Al 1200 H14.
Elemento Al Si+Fe Ti Mg Ga A\ Ti Cd Outros

% em peso 99,40 0,55 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,00 0,03

Fonte: Companhia Brasileira de Aluminio.

As chapas de Al 1200 H14 disponiveis no mercado, comumente, apresentam-se
encruadas devido o processo de fabricagdo. Assim, com o intuito de remover os efeitos de
quaisquer processamentos anteriores, foi realizado o tratamento térmico de recozimento das
chapas a temperatura de 400 °C, por uma hora (ASM HANDBOOK VOL 4, 1991), em um forno
modelo INTIL, com sistema de controle Flycon.

Como material de refor¢o nos compdsitos utilizou-se nanotubos de carbono de paredes
multiplas (NTCs) funcionalizados, produzidos pelo método de deposi¢ao quimica da fase vapor
(método CVD). As principais caracteristicas desse material sdo descritas na Tabela 9, segundo
dados do Centro de Tecnologia em Nanomateriais e Grafeno da UFMG (CTNano), fabricante

dos nanotubos de carbono.

Tabela 9. Propriedades dos nanotubos de carbono de paredes multiplas.

Propriedades Valor Método de medi¢ao

Pureza >90 % Analise termogravimétrica (TGA)
Distribui¢@o de didmetro 8 -45nm Microscopia eletronica de transmissdo (MET)
Diametro Médio 20 nm Microscopia eletronica de transmissdo (MET)
Distribui¢ao de comprimento 0,5 - 15 um Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)
Grau de funcionalizagio: ~ 9% em massa Analise termogravimétrica (TGA)

Area superficial especifica 100 m%g Adsor¢ao de nitrogénio (BET)

Contaminantes ~2% (Fe, Co, Al)  Microscopia espectroscopica de energia (EDS)

Fonte: Centro de Tecnologia em Nanomateriais ¢ Grafeno da UFMG (CTNano).

As imagens da Figura 47 ilustram a microestrutura dos nanotubos de carbono de paredes
multiplas, obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura (Figura 47a) e microscopia eletronica

de transmissao (MET) (Figura 47b).
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Varredura e (b) microscopia eletronica de transmissao (MET).
Fonte: Centro de Tecnologia em Nanomateriais ¢ Grafeno da UFMG (CTNano).

4.2 Métodos

Estudos preliminares realizados com as chapas recozidas permitiram estabelecer as
melhores condi¢des para as laminagdes por ARB e CARB, com e sem inser¢ao de nanotubos de
carbono. Em seguida, estudou-se a ades@o das chapas processadas, tomando-se como referéncia
os compositos produzidos por ARB sem NTCs. Utilizou-se para esse fim ensaios de delaminagao,
perfilometria, Microscopia Eletronica de Varredura e simulagdes computacionais. De posse dos
dados desse estudo, foram produzidos compositos de Al 1200 H14 por ARB e CARB, com e sem
nanotubos de carbono, utilizando diversos passes de laminagdo, cujo desempenho foram

avaliados em ensaios de tragao.

4.2.1 Ensaios preliminares utilizando ARB e CARB

Compositos de liga de Al 1200 H14 foram produzidos preliminarmente pelos processos
de Accumulative Roll Bonding (ARB) e Cross Accumulative Roll Bonding (CARB), sem adi¢do
de nanotubos de carbono, utilizando de um a seis passes de laminacao. O objetivo desta analise
foi estabelecer condi¢des adequadas quanto as dimensdes das chapas, adesdo e acabamento

superficial e avaliar a necessidade de tratamento superficial entre os passes.

4.2.1.1 Processamento por ARB e CARB

Inicialmente, foi avaliado o comportamento sob laminag¢ao por ARB e CARB de duas
chapas empilhadas, recozidas inicialmente a 400°C por 1 hora, cada uma com espessura de 1
mm, 150 mm de comprimento e 50 mm de largura, laminadas por até seis ciclos, com redugdes
de 50%, a temperatura ambiente. Essas dimensdes foram escolhidas em fun¢do de dados da

literatura (NASERI et al., 2015, 2016; MOROVVATI et al., 2018).
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A preparacao da superficie das chapas ¢ uma etapa importante no processo, pois a
camada de 6xido que se forma naturalmente nas amostras de aluminio afeta consideravelmente
a adesdo (NASERI et al., 2015). Dessa forma, para a limpeza da camada de 6xidos das amostras,
foi utilizado o processo de lixamento manual entre as chapas de aluminio, com lixa 600, para
retirada do filme de 6xido (GAO et al., 2016).

Apo6s o recozimento e preparo das amostras, duas chapas de Al 1200 H14 a serem
submetidas ao processo ARB foram empilhadas e laminadas. Apos o passe inicial, as chapas
foram cortadas em partes iguais, lixadas, empilhadas e submetidas a outro passe, sempre no
mesmo sentido de laminagdo, por mais 5 passes, totalizando 6 passes de laminagao. As chapas
submetidas ao CARB passaram pelo mesmo processo de recozimento, preparagao,
empilhamento, laminac¢do e corte, porém a cada passe de lamina¢do a amostra foi rotacionada
90°graus. Tanto os ensaios preliminares quanto o processamento final foram realizados em um
laminador de marca Fréhling (Figura 48), de carga maxima de 60 toneladas, com didmetro dos
cilindros de 200 mm e velocidade de 25m/min (4,16 rad/s), sem lubrificacdo. A cada passe de
laminag@o os compositos sofreram redug¢do de aproximadamente 50 % por passe, em todos os

seis ciclos de laminagao.

-

Figura 48. Laminador de marca Fréhiing.
4.2.1.2 Andlise dimensional das chapas utilizadas nos ensaios

Apds o processamento inicial por até seis ciclos de ARB e CARB, foi analisada a
qualidade superficial e a adesdo das amostras laminadas. Essa etapa se justifica uma vez que,
devido as dimensdes escolhidas, a carga necessaria para permitir 50% de reducao pode promover
danos, fazendo com que haja necessidade de alteracdo das dimensdes das amostras. Deve ser
lembrado que chapas de maiores dimensdes tendem a diminuir a carga exercida pelos rolos,

influenciando no processo de adesao.
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4.2.1.3 Analise quanto a propagac¢ao de trincas nas chapas

Apo6s a andlise dimensional das chapas utilizadas no ARB ¢ CARB, foi avaliada a
propagacao de trincas, a fratura e o acabamento superficial nas chapas processadas por ambos os
processos em funcdo dos ciclos de laminagdo. Nessa andlise, considerou-se que 0s compositos
processados precisam manter a integridade superficial em todos os ciclos de laminagao.

Em fungao dos resultados obtidos quanto a propaga¢ao de trincas nas chapas, constatou-
se a necessidade de aquecimento das chapas antes do primeiro passe e entre passes de forma a
ser ter alivio de tensdes e redugdo de fraturas, que influenciam diretamente na manutencdo da
qualidade superficial (NATTAR et al., 2021), mesmo com um possivel comprometimento,
dependendo do tempo e da temperatura, das propriedades mecanicas dos compoésitos obtidos
(CAGLIARI et al., 2021).

Deste modo, ensaios variando a temperatura e o tempo foram realizados antes do
primeiro passe e entre passes com o objetivo de obter compdsitos sem perda da qualidade
superficial. Foram adotadas as temperaturas de 300°C, 400°C e 450°C para tratamento de alivio
de tensdes, com variagdo de tempo de 5 e 10 minutos, para cada temperatura. Tais parametros
foram definidos com base na literatura sobre o assunto (GHALEHBANDI et al., 2019;
ROGHANI et al., 2022). Foi utilizado neste estudo um forno modelo INTI.

4.2.2 Estudo sobre adesio

Estudos relativos ao processo de adesdo entre as chapas processadas foram realizados,
utilizando como base a laminagdo por ARB, sem inser¢do de nanotubos de carbono. Foram
realizados, para este fim, ensaios de delaminacgao (peeling test), andlise microestrutural e ensaios
de perfilometria das superficies obtidas apds ensaios de delaminacao, e simulagdes por elementos
finitos. Para efeitos de comparacgdo, analisou-se também a microestrutura das amostras cuja
delaminacao foi interrompida antes da delaminagdo total (delaminagdo parcial), com o objetivo

de estudar o comportamento de adesdao em fung¢do dos ciclos de laminacao.

4.2.2.1 Ensaio de delaminacgao (peeling test)

Amostras retiradas ap6s dois, quatro e seis ciclos de ARB (Figura 49a) foram utilizadas
para avaliar o grau de adesdo entre materiais laminados, por meio de ensaio de delaminagao
(Figura 49b). As amostras sofreram delaminag¢ao completa, ou seja, até separacao completa das
chapas. Também foram realizados ensaios de delaminagao parcial, em chapas submetidas a ARB

por 1, 3 e 5 ciclos, com o objetivo de estudar a regido da se¢do transversal de adesdo por MEV.
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Nestes casos, o ensaio de adesdo foi interrompido antes da total delaminagdo. Foi
utilizada uma maquina de ensaios universais [nstron, modelo 5582, que forneceu a forca
necessaria para a separacdo do compdsito em funcdo da distancia. As dimensdes e o
procedimento foram baseados na norma ASTM-D1876-01. A velocidade da garra de tragao
utilizada foi de 20 mm/min. As figuras 49a e 49b ilustram, respectivamente, as dimensdes dos

corpos de prova e uma amostra instalada na maquina de ensaio de tragdo.

Amostra posicionada
para ensaio de
delaminacio.

(a) e (b)

Figura 49. Imagem ilustrativa (a) das dimensdes do corpo de prova (b) e uma amostra instalada na maquina de ensaio

de tragdo para o ensaio de delaminagdo (peeling test).
Fonte: Norma ASTM-D1876-01.

4.2.2.2 Andlise da superficie de adesdo

Amostras retiradas dos ensaios de delaminagdo (peeling test) foram analisadas por
Microscopia Eletronica de Varredura, na regido longitudinal, conforme ilustrado na Figura 50a,
utilizando um microscopio FEI Quanta 3D. Pode-se, assim, analisar a morfologia da superficie
de adesao e possiveis regioes de delaminagao irregular e possiveis regides de fraturas, ao longo
das regides processadas por dois e seis ciclos de laminag¢ao. Também foram obtidas imagens por
Microscopia Eletronica de Varredura da regido de interse¢do entre as chapas fabricadas por um,
trés e cinco ciclos de ARB sem inser¢ao de NTCs e delaminadas parcialmente. A analise antes
da total delaminagdo visou avaliar a variagao dos mecanismos da adesao/descolamento da regido

entre duas chapas causada pela delaminagdo, conforme ilustrado na Figura 50b.

(a) (b)
Figura 50. Ilustracdo esquemadtica de amostras processadas por ARB, sem insercdo de NTCs, (a) da regido
delaminadas (delaminagdo completa) e (b) da regido de interse¢do entre as chapas (delaminagdo
parcial), por meio de Microscopia Eletronica de Varredura.
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4.2.2.3 Ensaios de Perfilometria

Chapas laminadas por dois e seis ciclos de ARB, sem inser¢ao de NTCs, bem como do
Al 1200 H14 recozida, foram submetidas a ensaios de perfilometria para analisar a rugosidade e
a topografia dos compositos obtidos. Estudou-se, assim, o comportamento da morfologia da
superficie entre os referidos ciclos de ARB. Foi utilizado o perfilometro Hommel Etamic T8000
da Hommelwerke e um apalpador de superficie modelo TKU 300. A medigao da rugosidade e da
microtopografia ocorrem por meio do deslocamento de 1 cm? de uma ponta conica de diamante
(90° e raio de 5 um) sobre a superficie.

Os dados foram analisados a partir do software Hommelmap 6.2, sendo utilizado o
modulo Continuous wavelet transform analysis do programa, que permitiu uma analise estatistica
dos diversos tipos de microtopografias presentes nas superficies analisadas. A analise foi
realizada em termos de intensidade (magnitude de 0 a 1500), do comprimento de rugosidade

(eixo x) e dos perfis de rugosidade (eixo y), plotados em escala logaritmica.
4.2.2.4 Simulagdes por elementos finitos

Inicialmente, foram realizados estudos comparativos da morfologia das superficies
delaminadas obtidas por MEV apds dois e seis ciclos de ARB, sem adi¢do de NTCs, utilizando
o software IMAGEJ. Posteriormente, modelos elaborados por elementos finitos do processo de
separacao de camadas aderidas foram simulados usando o software QForm (versao QForm Cloud
10.2.1), considerando tanto condi¢des de deformagao plana 2D quanto condi¢des de deformacao
3D. As simulagdes consideraram as propriedades mecanicas do Al 1100 H14 como material de
analise, disponiveis na biblioteca de materiais do software. A delaminagdo foi considerada como
uma tracdo pura entre duas camadas de material unidas por varias geometrias de ligacao.

As simulagdes 2D (Figura 51a) consideraram duas chapas de 1 mm de espessura e 5 mm
de comprimento, unidas por uma tnica jun¢do, com alturas e comprimentos variados. A primeira
simula¢do utilizou uma jun¢do de 1 mm de altura e 1 mm de comprimento, a segunda considerou
um aumento de comprimento de 1,5 mm, a terceira adotou um aumento de espessura de 1,5 mm
e a ultima um aumento de espessura e comprimentos de 1,5 mm.

A simulagdo 3D (Figura 51b) utilizou chapas de 0,5 mm de espessura, 5 mm de
comprimento e 5 mm de largura. Trés unides entre chapas sinuosas foram construidas ao longo
da profundidade da chapa, com secdo transversal constante de 0,1 mm de altura e largura. Ambas
simulagdes adotaram uma malha adaptativa com remalhagem, com velocidade vertical de 1

mm/s, simulando a delaminagao.
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Figura 51. Imagem ilustrativa das geometrias e malhas utilizadas para as simulagdes (a) bidimensionais e (b)
tridimensionais.

4.2.3 Laminagao por ARB ¢ CARB

Compositos de matriz metalica foram produzidos pelos processos accumulative roll
bonding (ARB) e cross accumulative roll bonding (CARB), utilizando chapas de Al 1200 H14
como material base e nanotubos de carbono (NTCs), como material de refor¢o nanoestruturado,
que foram dispersos nas superficies das chapas do aluminio. Baseados nos resultados obtidos nos
ensaios preliminares foram estabelecidas as dimensdes das chapas a serem laminadas, assim
como os tratamentos térmicos e superficiais que possibilitaram melhor estabilidade, adesao, e
acabamento superficial das chapas durante o processamento por ARB e CARB.

Os equipamentos e procedimentos foram os mesmos descritos nos ensaios preliminares
(item 4.2.1.1). No caso das chapas de Al 1200 H14 submetidas a laminacao por ARB ¢ CARB
com nanotubos de carbono, a preparacao inicial do material seguiu 0 mesmo processo citado
anteriormente, porém para cada compdsito produzido, as chapas foram borrifadas nas superficies
de contato e antes de cada passe, com uma solugdo contendo nanotubos de carbono em suspensao,
preparada adicionando-se 1% em massa de nanotubo a 200 ml de 4lcool etilico absoluto (99,9%
em massa de alcool e 0,1% em massa de agua); a suspensao foi entdo homogeneizada em um
agitador mecanico por meia hora.

A dispersdo das particulas de nanotubos de carbono nas chapas laminadas por ARB e
CARB ¢ um processo importante na formag¢ao dos compositos, pois os nanotubos de carbono
possuem a tendéncia de se aglomerar devido a forte interagdo da for¢a de Van der Waals entre
os atomos de carbono dos nanotubos (RATHINAVEL et al., 2018; ZHANG et al., 2020),
gerando clusters que pode prejudicar a fabricacdo dos compositos. Assim, a solucdo com
nanotubos de carbono foi dividida em partes iguais e dispersas entre os 6 ciclos de laminagdo por

ARB e CARB, antes de cada passe. Um resumo dos processos ¢ ilustrado na Figura 52.
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Figura 52. Imagem ilustrativa dos ensaios realizados por ARB (a) sem ¢ (b) com nanotubos de carbono ¢ CARB (c)
sem nanotubos de carbono e (d) com nanotubos de carbono.

4.2.4 Ensaio de tragdo uniaxial

Os ensaios de tragdo foram realizados em duplicidades de amostras, tanto do material
recozido quanto dos processados por ARB e por CARB, com e sem nanotubos de carbono, no
segundo, quarto e sexto ciclo de laminacao, totalizando 26 amostras a serem submetidas aos
ensaios de tracdo. Limitou-se os ensaios de tragdo uniaxial aos ciclos pares com o objetivo de
melhor analisar os efeitos efetivos do processamento nas propriedades mecanicas dos compdsitos
produzidos por ARB e por CARB.

Para o Al 1200 H14 recozido, foi utilizada a norma ASTM E345 - 16, especifica para
chapas metalicas, conforme Figura 53. Apds o processamento do metal por ARB e CARB, com
e sem nanotubos de carbono, corpos de prova foram retirados dos compositos de matriz metalica,
com base na mesma norma ASTM E345 — 16, adaptada para as dimensoes reduzidas obtidas apds
os ensaios por ARB e CARB. Os ensaios de tragao foram realizados com velocidade de 5
mm/min (MOROVVATI et al., 2018).

1040

25+0,08

[ 6,0:0,05

R
30 | 35

Figura 53. Desenho contendo as medidas do corpo de prova que foram submetidos ao ensaio de tragao.
Fonte: ASTM E345 — 16.
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Os ensaios de tragdo foram realizados em uma maquina universal de ensaios marca
Instron, modelo 5582, com sistema de controle e aquisi¢ao de dados Blue Hill 2. A Figura 54

ilustra o equipamento utilizado nos ensaios de tragao.

\\-z s

Figura 54. Maquina de ensaios de tragéo /nstron, modelo 5582.
Durante os ensaios, a partir dos valores de carga e de variacao na abertura das garras do
extensometro, o equipamento fornece os resultados na forma de carga e deslocamento foram
transformados em valores de tensdo e de deformagdo de engenharia. O calculo da deformagao
uniforme real sofrida pelos corpos de prova laminados por ARB e CARB, com e sem NTCs, foi

calculado em funcao dos valores obtidos para carga e deslocamento registrados por meio de

sistema de aquisicao de dados Blue Hill 2, até o inicio da estriccao.

4.2.5 Microdureza Vickers

Medigoes de ultramicrodureza foram realizadas ao longo da espessura, em trés locais
distintos da se¢do transversal no material recozido apds lixamento da superficie, com o objetivo
de estudar a variagao deste procedimento na microdureza das chapas de aluminio. Ao todo, foram
realizadas 7 medidas em cada sec¢do, utilizando um ultramicrodurometro modelo Shimadzu
HMV-2T. As identacdes foram realizadas com carga de 0,02 kgf, durante 15 s, seguindo a norma

ASTM E384 - 11.
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5 RESULTADOS
5.1 Ensaios preliminares por Accumulative Roll Bonding

O aspecto macroscopico das duas primeiras chapas (cada uma com espessura de 1 mm,
150 mm de comprimento, 50 mm de largura, recozidas a 400°C por 1 hora) empilhadas e
submetidas a 3 ciclos de ARB, com redu¢des de 50%, a temperatura ambiente pode ser
visualizado na Figura 55. Tal situagdo ndo permitiu que se submetesse o material aos 6 passes
planejados. Observa-se que as chapas no terceiro ciclo de laminacao por ARB apresentaram
irregularidades superficiais (Figura 55a), falta de adesdo (que provocou delaminagao da amostra
conformada), curvaturas no plano de laminagdo, fraturas laterais e deterioracdo na qualidade

superficial (Figura 55b). Tais ocorréncias exigiram modifica¢des nas dimensdes das chapas)

Fraturas laterais

Delaminagio v

"

(a) Baixo acabamento superficial (b)

Figura 55. Aspecto das chapas com 1mm de espessura, 150 mm de comprimento e 50 mm de largura apdés ARB em
3 ciclos com (a) chapas sem adesdo e (b) com fraturas laterais e acabamento superficial insatisfatorio.

Ap0s alguns testes variando a largura e o comprimento da amostra, verificou-se que as
chapas com largura de 80 mm, comprimento de 120 mm e 1 mm de espessura, recozidas e
processadas por 3 ciclos de ARB e CARB, com reducdes em torno de 55%, a temperatura
ambiente, apresentaram melhor adesdao, menor incidéncia de trincas laterais e melhor acabamento
superficial. Estabelecidas as dimensdes adequadas para o processamento, as chapas foram
submetidas a seis ciclos de laminacdo por ARB e CARB, com redugdes de aproximadamente
50%. A Figura 56a ilustra o aspecto macroscopico das chapas laminadas por seis ciclos de ARB
e CARB. Na Figura 56b pode-se visualizar com maior ampliagao a superficie das bordas das
chapas. Observa-se que ainda ha ocorréncia de fraturas laterais. De acordo com a literatura, em
etapas sucessivas de laminagdo ¢ comum o surgimento de trincas laterais e longitudinais a medida
que os ciclos se sucedem (NASRESFAHANI et al., 2019). Fatores como o encruamento do
material e a auséncia de tratamento térmico entre os ciclos de ARB devem ser levados em
consideragdo para explicar o fato das chapas apresentarem trincas laterais apos os passes de ARB

(PEREIRA et al., 2021).
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Figura 56. Aspecto das chapas de 80 mm de largura, 120 mm de comprimento e 1 mm de espessura apos seis ciclos
de (a) ARB e (c) CARB, a temperatura ambiente e ilustracdo do (a,c) aspecto geral e (b, d) detalhe das
fraturas de bordas.

Uma das alternativas para evitar o surgimento dessas trincas seria o tratamento para
alivio de tensdes antes de cada passe de laminagdo no ARB/CARB (PIRGAZI et al., 2008;
SHAHSAVAR et al., 2019). O aquecimento poderia, também, contribuir para uma melhor
adesdo das chapas (YU et al., 2014). Assim, a adogao do aquecimento das chapas antes de cada
passe de ARB e CARB, visando o alivio de tensdes e a manutencao da qualidade de adesao, seria
uma alternativa para se obter as propriedades mecanicas desejadas e permitir que se utilizem
mais ciclos de laminagdo, bem como para manter a qualidade superficial necesséaria para a
retirada de amostras para os ensaios mecanico (DEHGHA et al., 2020).

A partir dessas consideragdes, antes de cada passe foram realizados testes nas
temperaturas de 300°C, 400°C e 450 °C, com variagdo de tempo de 5 e 10 minutos. Essas
temperaturas foram escolhidas por estarem abaixo da temperatura de recozimento do aluminio e
por se encontram dentro do intervalo de temperaturas utilizadas entre passes de ARB ¢ CARB,
de acordo com Younis ef al. (2020) e Pereira et al. (2021). Também se adotou, nos novos testes,
aretirada das bordas laterais das chapas apos cada passe, uma vez que a presencga de trincas tende
a se propagar para o interior do material a medida que os ciclos de laminagdo por ARB ¢ CARB
se sucedem, contribuindo para o rompimento completo do compésito nas diregdes transversal ou
longitudinal.

Apo6s a laminagdo por 6 ciclos de ARB e CARB, com o aquecimento nas temperaturas
e tempos descritos antes e entre os passes de laminacdo, foi observado que algumas amostras
processadas de 450°C por 10 minutos apresentaram acentuado lascamento devido a adesdo de
chapas nas faces dos rolos de lamina¢ao, conforme exemplificado na amostra obtida apos 6 ciclos
de ARB (Figura 57), indicando que o aquecimento utilizado foi acima do necessario e poderia
afetar na qualidade superficial dos compésitos. Por outro lado, as amostras processadas por
300°C por 10 minutos ainda apresentavam alta incidéncia de fraturas, mesmo com o corte de

bordas laterais.
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Figura 57. Aspecto das chapas de 80 mm de largura, 120 mm de comprimento e 1 mm de espessura apés ARB em
6 ciclos com aquecimento a 450 °C por 10 minutos, antes e entre passes, apresentando lascamentos
acentuados na superficie.

Foi observado também que o aquecimento intermediario nos ciclos trés e cinco, a 400°C
por 5 minutos, € ndo entre todos os passes de laminacao, apresentou melhores resultados,
eliminando o surgimento de lascamentos e adesdo com os rolos, mantendo o bom acabamento
superficial e a reducdo acentuada da ocorréncia de fraturas e de trincas da maioria das amostras
ensaiadas (Figura 58a). Posteriormente, ensaios foram realizados com uma amostra processada
por CARB (Figura 58b), nos mesmos parametros, obtendo-se resultados semelhantes em termos
de acabamento superficial do material processado. Desta forma, o aquecimento intermediario nos
ciclos trés e cinco, a 400°C por 5 minutos e a retirada das bordas entre os passes foram adotados

como parametros de trabalho de fabricagao dos compdsitos produzidos por ARB e CARB.

(b)

Figura 58. Aspecto de chapas processadas por (a) ARB em 6 ciclos com recozimento inicial e aquecimento
intermediario nos ciclos trés e cinco, a 400 °C por 5 minutos e (b) CARB, processadas nos mesmos
parametros.

5.2 Estudo sobre adesao
5.2.1 Ensaio de delaminacao (peeling test)

A figura 59 ilustra o comportamento da forca de adesdo quando se considera o
deslocamento de at¢ 100 mm de abertura das chapas, obtidas por meio dos ensaios de peeling,
para as amostras por 2 ciclos, 4 ciclos e seis ciclos de ARB. At¢ 100 mm, as amostras
apresentaram um comportamento estavel em relacdo a forca de delaminacdo, com as amostras
com 2, 4 ¢ 6 ciclos de ARB. Constata-se que a forca de adesdo cresceu linearmente em relagao
as amostras processadas por, 2, 4 e 6 ciclos de ARB, atingindo picos de aproximadamente 27 N,
42 N e 76 N, respectivamente, indicando que a adesdao aumentou a medida que o numero de

passes de ARB aumenta, comportamento observado na literatura (NASERI et al., 2016).
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Foi observado também que, at¢ 100 mm, a amostra submetida a 6 ciclos de ARB
apresentou mais oscilacdes da for¢a de delaminagao que as amostras submetidas a 2 ciclos ¢ 4
ciclos de ARB. Essas oscilagdes podem indicar a incidéncia de pontos de adesdo em diferentes

regides da superficie das chapas, que se apresentaram especificamente neste ciclo.
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Figura 59. Grafico da for¢a de delaminacdo pelo deslocamento obtidas por meio de ensaio de delaminagdo, para

amostras laminadas por 2 ciclos, 4 ciclos e 6 ciclos de ARB, em um deslocamento de 100 mm da
amostra, na direcdo longitudinal.

A Figura 60 ilustra o aspecto da amostra apds deslocamento de até 100 mm de abertura

das chapas no ensaio de ensaio de delaminagdo (peeling test).

N Y

Ensaio de
delaminacio em
progresso.

Figura 60. Aspecto de uma chapa submetida a 6 ciclos de ARB durante o ensaio de delaminagédo (peeling test) até
100mm de abertura das chapas indicando delaminag¢&o regular.

Na Figura 61 pode-se visualizar comportamento da for¢a de adesdo quando se considera
deslocamentos acima de 100 mm de abertura até o inicio da ruptura, obtidos por meio dos ensaios
de peeling, para as amostras por 2 ciclos, 4 ciclos e seis ciclos de ARB. Apds 100 mm, observa-
se um comportamento irregular da forca de adesdo para as amostras de 2, 4 e 6 passes de ARB,
caracterizado pela alta variagdo da for¢a de adesdo, associada a pontos especificos de maior ou

menor adesdo; no ciclo 2 a for¢a de adesdo apresentou um pico de em torno de 100 N.
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No ciclo 4 a for¢a de adesdo apresentou um pico de aproximadamente de 130 N,
enquanto no ciclo 6 o comportamento irregular mais pronunciado da for¢a de adesdo no ciclo
seis, atingindo picos de aproximadamente 140 N, indicando que a for¢a de adesdo variou em
relacdo aos ciclos de processamento, além do fato de que a variagdo irregular denota a ocorréncia

de pontos de maior e menor adesao.
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Figura 61. Grafico da forca pelo deslocamento obtidas por meio de ensaio de delaminagao, para chapas de Al 1200
H14 laminadas por 2 ciclos, 4 ciclos e 6 ciclos de ARB, para um deslocamento de 180 mm da amostra,
na dire¢@o longitudinal.

A Figura 62 e 62b ilustram por meio das amostras submetidas a 2 ciclos e 6 ciclos de

ARB, respectivamente, a fratura durante o processo de delaminagao.

(b)

Figura 62. Aspecto das chapas submetidas ao ensaio de delaminagao, apos (a) 2 e (b) 6 ciclos de ARB, indicando
delaminacdo irregular e fratura.

5.2.2 Microscopia Eletronica de Varredura das superficies de adesao

Foram realizados estudos por Microscopia Eletronica de Varredura nas chapas
submetidas a 2 e 6 ciclos de laminagdo por ARB e, posterior ensaio de delaminacdo. Foram
analisadas regides de adesdo e de fratura visando observar as variagdes superficiais entre as

chapas submetidas a diferentes ciclos de ARB.
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As Figuras de 63 a 67 se referem as chapas submetidas a 2 ciclos de laminacao por ARB
e, posterior ensaio de delaminagdo. A Figura 63 representa esquematicamente a regiao de onde
foram obtidas imagens por Microscopia Eletronica de Varredura da amostra fraturada (Figura
63a) e as regides onde estdo localizadas as superficies a serem analisadas (Figura 63b), aqui
representadas pela (i) regido superior de laminagao, (ii) a regido de fratura, e a (ii1) regido inferior

de adesao entre chapas (Figura 63c).

Direcaode laminacgiao

(a) (b) (©)

Figura 63. Representagdo de (a) chapas de Al 1200 H14 submetidas a dois ciclos de ARB e posterior ensaio de
delaminagdo e (b) representagdo das superficies da regido fraturada que foram analisadas por Microscopia
Eletronica de Varredura.

A Figura 64 ilustra imagens obtidas por MEV da regido de fratura entre as chapas

submetidas a dois ciclos de laminacdo ARB que sofreram (Figura 64a) ruptura durante processo

de delaminacdo e a ampliacdo desta imagem (Figura 64b).

100 pm

Figura 64. Imagens obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura na regido fratura na (a) interface entre duas
chapas de Al 1200 H14 submetidas a dois ciclos de ARB e posterior ensaio de delaminagfo, na regido de
fratura e (b) ampliacdo da imagem.
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Pode-se observar na Figura 64 que as duas chapas que sofreram fraturas durante o
processo de delaminagdo acusaram a presenga de dimples, que sdo estruturas caracteristicas de
fratura ductil nos metais. A Figura 65 ilustra uma regido de interface adjacente a observada na
Figura 65 sendo analisada. Na Figura 65a ¢ possivel observar regides com mais detalhes da
superficie de ruptura das duas chapas superiores mostradas anteriormente na Figura 64. As
identificacdes 1, 2 e 3 sdo as mesmas indicadas na Figura 65b. As regides “A” e “C” indicam
regides onde ocorreu uma adesdo entre as chapas centrais co-laminadas, e a regido “B” mostra
uma regido de adesdo entre as duas chapas superiores, resultantes dos 2 ciclos de ARB, que
também estd detalhada na Figura 65b.

As regides “A” e “C”, mesmo no segundo passe de ARB, resultam de somente um passe
de laminacdo, e a regido “B” ¢ resultado de dois passes de laminacdo. As 4 chapas superpostas,
obtidas apos os 2 passes de ARB, apresentam o mesmo nivel de deformacdo; os resultados
ilustrados na figura 65a indicam que dois passes de co-laminagdo conduzem a areas maiores €
mais frequentes de adesdo das chapas que somente 1 passe. Acredita-se que esse fendomeno se
intensifica a medida que chapas superpostas sofram mais passes de co-laminagdo. As imagens da
regido 3 em ambas Figuras ilustra a presenca de linhas brancas relativamente sinuosas na regiao,

predominantemente perpendiculares a dire¢do de laminagao.

; 100 pm

Figura 65. Imagens obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura na regido de (a) interface entre duas chapas de
Al 1200 H14 submetidas a dois ciclos de ARB e posterior ensaio de delaminagéo, obtidas na regido de
fratura e (b) ampliacdo da imagem.

As Figuras 66a e 66b, referentes a superficie inferior delaminada e a regido superior de
laminagdo, respectivamente; a superficie delaminada (Figura 66a) exibe caracteristicas
(indicadas por circulos vermelhos) que ndo sdo vistas na superficie superior laminada (Figura
66b); acredita-se que as linhas brancas relativamente sinuosas na regido estejam ligadas a regioes

aderidas durante o ARB, que foram destacadas durante a delaminagao.
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Figura 66. Imagens obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura da (a) regido de delaminagdo e (b) regido
superior laminada, de chapas de Al 1200 H14 laminadas por dois ciclos de ARB e posterior ensaio de
delaminagdo.

A Figura 67 ilustra imagens obtidas por MEV observadas na dire¢do longitudinal de
chapas submetidas a dois ciclos de laminagdo ARB com posterior delaminacao, ilustrando o
relevo da regido que sofreu delaminacao e com ampliagdes desta regido de 50 um (Figura 67a),
e 10 pm (Figura 67b). As imagens foram obtidas com um #ilt angle (dngulo de inclina¢do da
amostra em relag@o ao eixo vertical) de em torno de 80%.

De acordo com as imagens, a superficie analisada ¢ caracterizada pela presenca de uma
sucessao de estruturas puntiformes, ou “picos”, que se estendem ao longo de toda superficie da
amostra delaminada e posteriormente analisada por Microscopia Eletronica de Varredura.
Mesmo em maiores ampliagdes da superficie (10 um), foi observado que as estruturas se mantém
similares, variando quanto a altura e a extensdo. A estrutura destes arranjos, por vezes continua
e por vezes segmentadas, sugere que sua formagao esta diretamente ligada ao processo de adesao

e posterior delaminacao das chapas.

"

¢

Figura 67. Imagens obtidas por.MlcroscopiaEletrénica de Varredura da superficie ao longo da regido longitudinal
de observacdo de chapas de Al 1200 H14 laminadas por dois ciclos de ARB e posterior ensaio de
delaminagdo, ilustrando o relevo da regido delaminada, com ampliagdes de (a) 50 pm, (b) 10 pm.

Com o objetivo analisar a influéncia dos ciclos de laminagao na formacao das estruturas
observadas apos delaminagao ao final do processamento por ARB, foram obtidas a imagem
obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura de chapas submetidas a seis ciclos de laminagao

ARB e delaminagdo, segundo a mesma abordagem seguida para dois ciclos de ARB.
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As Figuras de 68 a 74 se referem as imagens obtidas por Microscopia Eletronica de
Varredura de chapas submetidas a 6 ciclos de laminagdo por ARB e posterior ensaio de
delaminacdo, bem como as imagens relativas a 2 ciclos de laminagao por ARB e posterior ensaio
de delaminacao, trazidas aqui com o objetivo de realizar uma andlise comparativa entre os ciclos
de ARB referidos.

A imagem representada na Figura 68 representa esquematicamente a regiao de onde foi
retirada a amostra fraturada (Figura 62, aqui referida como Figura 68a) e as regides onde estdo
localizadas (Figura 68b) as superficies que foram analisadas inicialmente por Microscopia
Eletronica de Varredura (Figura 68c), representando (i) a regido onde ocorreu a fratura e ruptura

durante o processo de delaminacdo e a (ii) regido inferior de adesdo entre chapas.
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Figura 68. Representacgdo de (a) chapas de Al 1200 H14 submetidas a seis ciclos de lamina¢do ARB e fratura durante
ensaio de delaminag@o e (b) representacio das superficies da regido fraturada que foram analisadas por
(c) Microscopia Eletronica de Varredura.

A Figuras 69a (Figura 65, aqui referida como Figura 69a) e 69b ilustram,
respectivamente, imagens obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura na regido de interface

entre chapas que sofreram delaminacao e fratura apos dois e seis ciclos de ARB.

Y

Figura 69. Imagens de chapas de Al 12
de delaminagdo, obtidas na regido de fratura apods (a) dois ciclos de ARB e (b) seis ciclos de ARB,
respectivamente.



&9

Com relagdo as imagens obtidas por MEV de chapas submetidas a seis ciclos de
laminacao por ARB, o efeito da influéncia dos ciclos na adesdo ¢ evidenciado; houve uma a
reducdo drastica da ocorréncia de dimples na regido de fratura, que sdo muito pronunciados na
regido de fratura para dois ciclos de ARB e maior incidéncia de regides de fratura fragil.

Foi observado que, para seis ciclos de ARB, as regides de interface entre as chapas de
aluminio na regido de fratura sofreram reducao acentuada em comparagdo com a regiao de fratura
para 2 ciclos de ARB. A Figura 70 ilustra imagens obtidas por Microscopia Eletronica de
Varredura na regido de adesdo que foi exposta apds ensaios de delaminacdo para 2 ciclos de ARB
(Figura 70a) e 6 ciclos de ARB (Figura 70b). Foi observado nas imagens linhas sinuosas brancas
tipicas nas superficies delaminadas apds 2 e 6 ciclos de ARB. A maioria das linhas brancas na
Figura 70a sdo aproximadamente perpendiculares a dire¢do de laminagdo, mas também sdo
observadas, em menor grau, linhas paralelas a dire¢do de laminagao. Além disso, houve variagdo
na espessura das linhas. Na Figura 70b também sdo observadas diversas linhas brancas
aproximadamente perpendiculares a direcdo de laminacao, com frequéncia maiores do que na
Figura 70a. Também, foram observadas longas fissuras superficiais, sempre localizadas em um

dos lados das regides brancas e perpendicularmente a dire¢ao de laminagao.

Figura 70. Imagens de chapas de Al 1200 H14 obtidas por Mlcroscopla Eletromca de Varredura € posterior ensaio
de delaminagdo das superficies delaminadas ap6s (a) dois ciclos de ARB e (b) seis ciclos de ARB.

Um exame das superficies delaminadas apos 2 ciclos de ARB revelou a presenca
ocasional de fissuras, conforme indicado na Figura 71a, localizadas na raiz de um dos lados de
um degrau mais pronunciado na superficie, como ja sugerido pela Figura 71b. A Figura 71b
apresenta um detalhe da fissura da Figura 71a, onde se pode observar que sua intersec¢ao com a
superficie delaminada ¢ arredondada e mal definida, o que difere de uma situacdo de fissura
normal a superficie delaminada. As imagens das Figuras 71c e 71d (esta ultima com maior
ampliacdo que a primeira) confirmam essas caracteristicas e mostram ainda, através de linhas
vermelhas sobrepostas nas imagens, que as linhas nas superficies delaminadas continuam nas

faces da fissura, a semelhanca da face oposta da fissura.
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Figura 71. Imagens de chapas de Al 1200 H14 obtldas por Microscopia Eletromca de Varredura apds dois ciclos de
ARB e posterior ensaio de delaminag@o ilustrando a regido de (a) fissura na base de um degrau maior na
superficie delaminada; (b) detalhe da fissura indicada na figura (a); (c e d) detalhe de uma das faces da
fissura, indicando, com linha vermelha, a continuidade das linhas superficiais ao longo da superficie e da
face da fissura; (¢) detalhe da outra superficie da fissura, indicando novamente com uma linha vermelha
a continuidade das linhas dentro e fora da fissura.

As imagens das Figuras 72a, 72b e 72c¢, correspondentes a superficies delaminadas
tipicas apos 6 ciclos de ARB, apresentam fissuras com caracteristicas muito semelhantes as
observadas apos 2 ARB: intersec¢oes arredondadas e mal definidas com as superficies
delaminadas e linhas continuas das superficies delaminadas para as faces laterais das fissuras

(ver linhas vermelhas nas Figuras 72b e 72c).

Flgura 72 Imagens de chapas de Al 1200 H14 obtidas por Mlcroscopla Eletronica de Varredura apos seis ciclos de
ARB e posterior ensaio de delaminagdo ilustrando a regido (a) fissura na base de um degrau maior na
superficie delaminada apds 6 ciclos de ARB; (b) detalhe da fissura indicada na figura e (c) ampliagdo da
imagem.

As imagens da Figura 73 mostram superficies delaminadas tipicas obtidas por MEV
apos 2 ciclos de ARB (Figura 67, aqui referida como Figura 73a), e Figura 73b e 6 ciclos de ARB
(Figuras 73b e 73d), obtidas na direcdo longitudinal de observacao e com um ¢ilt angle (angulo
de inclinagdo da amostra em relacao secao longitudinal) em torno de 80%; as linhas sinuosas
brancas correspondem aos “cumes montanhosos”, representadas nas Figuras 73a e 73b, exibindo

grande variagdo de alturas, espessuras de base e comprimentos.
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A Figura 73b mostra um detalhe da Figura 73a onde podem ser vistas dimples
provenientes de fraturas ducteis em alguns locais das superficies observadas. As cristas mais altas
apresentam alturas na faixa de =~ 10 — 20 um, mas muitas cristas mais baixas podem ser
observadas, bem como “picos” isolados. As Figuras 73c e 73d mostram aspectos tipicos das
vistas laterais das superficies delaminadas apds 6 passes ARB, onde a ampliacao na Figura 73d
¢ maior que na Figura 73c. Os “cumes” observados correspondem as linhas brancas na Figura
73b.Uma comparagdo das imagens nas Figuras 73a e 73¢ sugere que as superficies delaminadas
tornam-se mais lisas e apresentam picos mais baixos a medida que o nimero de picos de ARB

aumenta.
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de delaminag@o, ilustrando a topografia das regides delaminadas ap6s (a) dois ciclos de ARB, (b) dois
ciclos de ARB com maior ampliagdo, (c) seis ciclos de ARB e (d) seis ciclos de ARB, com maior
ampliacdo, obtidas na dire¢ao longitudinal de observagéo.

A Figura 74 mostra imagens da regido de intercessao entre as chapas de Al 1200 H14
obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura e posterior ensaio parcial de delaminagdo, ou
seja, interrompidas antes da total delamina¢do, com um ciclo, trés ciclos e cinco ciclos de ARB,
com o objetivo de observar o comportamento de delaminacdo parcial, conforme descri¢cdo
ilustrada na Figura 50b. A escolha de tais ciclos teve como objetivo de realizar o
acompanhamento do processo gradativo do comportamento das amostras analisadas por MEV
da delaminacdo do material em fung¢ao dos ciclos de laminagdo e analisar possiveis mudangas na

morfologia do material em fun¢ao dos ciclos de laminagao.
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As Figuras 74a, obtidas apos um ciclo de ARB, mostra que existem ‘“nervuras ou
cordilheiras correspondentes” em ambos os lados das superficies delaminadas; o mesmo pode
ser concluido na Figura 74b (ap6s 3 ciclos de ARB) e na Figura 74c (apds 5 ciclos de ARB).

Tais cristas correspondentes originam-se da fratura dactil por tra¢do, durante a
delaminag¢do, das ligacdes localizadas semelhante as descritas na teoria do filme proposta por
BAY (1985), utilizada para explicar o comportamento da adesdo de chapas. As topografias das
superficies delaminadas dependerdo da geometria da liga¢do localizada original estabelecida
durante o processo de adesdo, sendo que picos Unicos estao associados a ligacdes localizadas ndo
lineares. A Figura 74c indica cristas correspondentes mais espessas, indicando maior grau de
adesdo, que pode ser atribuido a relacdo da atuacdo de tensoes triaxiais de tensdo do material

(ZHENG et al., 2020).

Figura 74. Imagens de chapas de Al 1200 H14 apos (a) 2 ciclos, (b) 3 ciclos e (¢) 5 ciclos de ARB, obtidas por
Microscopia Eletronica de Varredura e posterior ensaio parcial de delaminacao, ilustrando cordilheiras
correspondentes dos dois lados das superficies.

Com o objetivo de fazer uma andlise comparativa das superficies das chapas submetidas
a dois e seis ciclos de laminagdo ARB, com posterior delaminagdo, foi utilizado o programa
IMAGE]J, usado no processamento de imagens. Para tanto foram selecionadas duas imagens com
ampliacdes de 100 um, de amostras submetidas a dois e seis ciclos de laminagdo ARB, com
posterior ensaio de delaminagao, respectivamente, por meio das quais foi estabelecido os mesmos
parametros de processamento de imagens no programa, para que os resultados pudessem ser
comparados.

A Figura 75 ilustra uma analise comparativa da topografia das imagens de chapas de Al
1200 H14, obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura e submetidas a (a) dois ciclos de
lamina¢do ARB com posterior ensaio de delaminacao, e analise da estrutura (b) espacial e frontal,
respectivamente ¢ uma imagem obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura, submetidas a
(c) seis ciclos de laminacdo ARB com posterior ensaio de delaminagdo e analise da estrutura (d)
espacial e frontal, respectivamente. A escala de cores considera 100 para o perfil de maior

amplitude volumétrica.
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Figura 75. Imagem chapas de Al 1200 H14 obtida por Microscopia Eletronica de Varredura da superficie de chapas
submetidas a (a) dois ciclos de laminagdo ARB com posterior delaminagdo e estrutura (b) espacial e
frontal, respectivamente, obtidas pelo programa IMAGEJ e comparagdo com imagem obtida por
Microscopia Eletronica de Varredura da superficie de chapas submetidas a (c) seis ciclos de laminagio
ARB com posterior delaminag@o e estrutura (d) espacial e frontal, respectivamente, obtidas pelo programa
IMAGEJ.

Foi observado uma predominancia de estruturas puntiformes, ou “relevos”, da superficie
de chapas submetidas por dois ciclos de laminacdo ARB e posterior delaminacdo, que
apresentaram dimensdes verticais maiores do que as observadas na figura da superficie de chapas

submetidas por 6 ciclos de lamina¢ao ARB e posterior delaminagao.

5.2.3 Ensaios de perfilometria

Inicialmente, foram realizados ensaios de perfilometria na amostra recozida e lixada,
antes de serem processadas por ARB. A Figura 76 apresenta os resultados topograficos da
perfilometria na amostra na condi¢ao ‘como escovado’. A amostra ¢ caracterizada pela presenca

de cristas paralelas, de até¢ 100 um de altura.
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Figura 76. Imagem de chapa de Al 1200 H14 produzida por perfilometria na amostra a ser processada por ARB na
condigdo recozida e lixada.

Os resultados dos ensaios de perfilometria apds 2 ciclos e 6 ciclos de ARB podem ser
visualizados na Figura 77. As Figuras 77 (a, b, c, d) apresentam resultados para a andlise de
perfilometria das superficies delaminadas apos 2 ciclos de ARB e as Figuras 77 (e, f, g, h)
apresentam os mesmos resultados para 6 ciclos de ARB.

Uma comparagdo das figuras 77b e 77f confirma que os cumes das “montanhas”
observadas ap0s 2 ciclos de ARB sdo mais altos do que ap6s 6 ciclos de ARB, conforme sugerido
pela Figura 73. Além disso, o perfil de altura na Figura 77c (2 passagens ARB) indica a presenca
de picos = 40 — 50 um de altura, com espacamento médio de = 5 mm ao longo da direcao de
laminacao.

Os mesmos valores apos 6 ciclos ARB Figura 77g tém = 20 — 25 um de altura e
espagamento = 2 mm. As Figuras 77d e 77h exibem os espectros de frequéncia tipicos para a
topografia das superficies delaminadas apos 2 e 6 passagens ARB, respectivamente. A escala de
cores esta ligada a frequéncia de picos e vales, € o eixo das ordenadas (no lado esquerdo) indica
as caracteristicas geométricas da superficie.

Da mesma forma que os resultados ja mencionados para os perfis lineares superficiais,
2 ciclos de ARB (Figura 77d) levam a uma alta frequéncia (vermelho na escala de intensidade)
de picos macrogeométricos (acima do nivel “1” na escala ordenada), associada a depressdes mais
profundas, como vales (cor azul). A Figura 77h corresponde a superficie delaminada apds 6 ciclos
de ARB, ¢ a frequéncia de picos macrogeométricos ¢ muito menor do que para 2 ciclos de ARB
e a presenca de caracteristicas microgeométricas (na faixa de 1 a 0,01 na escala ordenada) ¢

maior.
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Figura 77. Imagem de chapas de Al 1200 H14 obtida por Microscopia Eletronica de Varredura da superficie de
chapas submetidas a (a) dois ciclos de laminagdo ARB com posterior delaminagdo e (a) seis ciclos de
laminacdo ARB com posterior delaminago e resultados de perfilometria das superficies delaminadas
apos 2 ciclos ARB (b, ¢, d) e 6 ciclos ARB (f, g, h).

5.2.4 Simula¢des Computacionais

A Figura 78 ilustra os resultados encontrados para as simulagdes em 3D realizadas com
0 objetivo de investigar processo de delaminagdo entre duas chapas. A Figura 78a apresenta a
configuracdo inicial para a simulagdo computacional 3D de elementos finitos de delaminacdo de
duas chapas através de regides lineares e sinuosas utilizada para emular a propagacao da adesdo
e posterior delaminacdo entre as superficies; a chapa superior foi ocultada para melhor

visualizagao da situagao.
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Apo6s a delaminagdo por tragdo, a chapa superior foi ocultada novamente, ¢ um detalhe
dos resultados ¢ mostrado na Figura 78b, que ¢ comparado com a imagem obtida por Microscopia
Eletronica de Varredura na Figura 73a, repetida como Figura 78c; hd grande semelhanga entre
as imagens experimentais e simuladas, confirmando novamente que as linhas brancas e sinuosas
observadas anteriormente e que correspondem as cadeias montanhosas da Figura 73a, originadas

do processo de adesdo localizada e separadas por delaminacao.

(a)

Figura 78. Resultado das simula¢des computacionais em 3D e comparagao com imagem de chapas de Al 1200 H14
obtida por Microscopia Eletronica de Varredura da superficie de chapas submetidas a dois ciclos de
laminagdo ARB com posterior delaminacgdo; (a) Perspetiva das ligacdes sinuosas entre duas chapas
metalicas, onde a chapa superior ficou oculta; (b) detalhe de uma ligacdo sinuosa entre as duas chapas
prevista pela simulagdo de elementos finitos, ap6s delaminagdo, com a chapa superior oculta e (c);
comparacdo do cume da montanha simulado com o observado experimentalmente.

O modelo inicial para a adesdo de chapas na Figura 78 supunha que a altura e a largura
das ligagcdes eram constantes, o que se torna improvavel do ponto de vista experimental da
situagdo. Para testar o efeito da variacao dessas alturas e larguras ao longo dos comprimentos de
ligacdo, foi realizada uma simulacao computacional de elementos finitos 2D da delaminagao com
varias relacdes altura/largura. A Figura 79 apresenta os resultados dessas simulagdes. Foi
observado que as alturas dos picos dependem destas relagdes; como consequéncia, espera-se que
as cadeias de montanhas experimentais exibam alturas de pico variadas ao longo do seu
comprimento. Por outro lado, essas variacdes na simulagdo 3D de delaminacdo (Figura 78a)

provavelmente resultam de adapta¢des complexas da malha durante a simulagdo.
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Figura 79. Resultado das simula¢des computacionais em 2D para ligagdes entre as chapas superior e inferior com
dimensdes (altura x largura) de (a) 1 x 1 mm (b) 1 x [,5mm (c¢) [,5x 1 mm e (d) 1,5 x 1,5 mm.

A figura 80 mostra a evolugdo da forga de delaminacdo para os diferentes picos e
diferentes relagdes altura - largura, 8 medida que a simula¢dao de delaminagdo 2D progride. As
forcas obtidas e ilustradas no grafico estdo normalizadas em relacdo a largura da unido para cada
caso, para efeitos de comparagdo. Foi observado que a evolugdo ¢ bastante similar para as
diversas geometrias, passando por um pico inicial seguida de uma carga decrescente até a
separacao das duas chapas, com a maior carga necessaria para delaminagao em relagdo a largura
da unido para e espessura de 1,5, porém o maior deslocamento observado foi obtido para a relagdo
1,5 x 1,5 mm. Em principio, unides mais largas e de baixa altura necessitardo de um pouco mais

de carga do que as outras configuragdes, para que ocorra a delaminacao.
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Carga/Largura (ton/mm)
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Figura 80. Cargas necessarias para a delaminagdo das diversas unides mencionadas na Figura 80, por unidade de
largura da unido.
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A Figura 81 mostra a evolugdo da ultramicrodureza do material ao longo da espessura
de uma chapa de aluminio recozida que teve sua superficie escovada com escova de aco. Perfis
de dureza da chapa foram avaliados em trés locais distintos da se¢do transversal (borda direita,
centro e borda esquerda), revelando um endurecimento préximo a superficie escovada e

profundidades variadas afetadas pela escovacdo, que podem atingir até¢ ~ 200 um.
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Figura 81. Evolugdo da ultra microdureza ao longo da espessura de chapas de aco de aluminio recozido escovado.

5.3 Ensaios de Tracao

A Figura 82 ilustra as curvas de tensdo deformagdo dos compdsitos submetidos a dois,
quatro e seis ciclos de ARB (a) e CARB (b), sem inser¢ao de nanotubos de carbono entre os
passes, ¢ ARB (c) e CARB (d), com inser¢ao de nanotubos de carbono entre os passes,
juntamente com a curva do aluminio recozido utilizado nos ensaios.

Conforme observado, o limite de resisténcia a tracdo das amostras de ARB e CARB sem
adicao de NTC aumentam a medida que o nimero de ciclos aumenta continuamente até o sexto
ciclo, atingindo cerca de 142,65 MPa (para ARB) e 175,6 MPa para CARB, um aumento desta
propriedade quando comparado ao aluminio recozido (78 MPa).

A respeito dos valores obtidos do limite de resisténcia a tracdo nos compoOsitos
processados por CARB (Figura 82d) e ARB (Figura 82¢), com inser¢ao de nanotubos de carbono,
foi observado também que estas propriedades aumentaram em fun¢do do aumento dos ciclos de

laminagdo, com uma maior tendéncia de crescimento destas propriedades.
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Figura 82. Curvas Tensdo deformagéo para 2, 4 ¢ 6 ciclos de ARB ¢ CARB, com e sem nanotubos de carbono e para

0 aluminio recozido.

Entretanto, foi observado maiores valores para o limite de resisténcia a tracdo (243,1

MPa) nos compositos produzidos por ARB com insercao de nanotubos de carbono, embora tais

valores ndo terem sido valores significativamente maiores em relagdo aos valores desta

propriedade em relagdo ao CARB com inser¢do de nanotubos de carbono (235,3 MPa).

As Figuras 83 e 84 ilustram os graficos comparativos do limite de resisténcia a tragao e

tensao de escoamento, respectivamente, para o aluminio recozido e para dois, quatro e seis ciclos

de laminacdo por ARB e CARB, com e sem adi¢do de nanotubos de carbono.
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Figuras 83. Grafico comparativo do limite de resisténcia & tragdo para o aluminio recozido ¢ para dois, quatro ¢
seis ciclos de laminacdo por ARB e CARB, com e sem adigéo de nanotubos de carbono.
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Figuras 84. Grafico comparativo da tensdo de escoamento para o aluminio recozido e para dois, quatro e seis
ciclos de laminagao por ARB e CARB, com e sem adigio de nanotubos de carbono.

Com relagdo a variagdo do elongamento percentual nas chapas processadas por ARB e
CARB, sem adicao de nanotubos de carbono, os valores apresentaram redu¢do acentuada, quando
comparados com o valor do elongamento percentual do aluminio recozido (25 %). Entretanto a
perda do elongamento nao apresentou reducao significativa até o sexto ciclo de laminacao (média
de aproximadamente 4,5%).

Nos compositos processados por ARB e CARB, com adig¢ao de nanotubos de carbono,
a reducao do elongamento percentual também foi acentuada, com diminui¢do mais significativa
nos compositos CARB, com adi¢cao de nanotubos de carbono (média de aproximadamente 2,4
%) que os compositos ARB, com adi¢dao de nanotubos de carbono (média de aproximadamente

3,5 %).
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Além disso, foi observado que a reducao da ductilidade ao longo dos ciclos de ARB +
NTC foi menor que o os compdsitos CARB + NTC. A Figura 85 ilustra o grafico comparativo
do elongamento percentual para o aluminio recozido e para 2,4 e 6 ciclos de laminagdo por ARB

e CARB, com ¢ sem adi¢ao de nanotubos de carbono.
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Figura 85. Grafico comparativo do elongamento percentual para o aluminio recozido e para dois, quatro e seis ciclos
de laminacdo por ARB e CARB, com e sem adi¢do de nanotubos de carbono.
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6 DISCUSSAO DOS RESULTADOS

A ocorréncia de fraturas longitudinais e transversais observadas nas Figuras 55 a 57 ¢
um fendmeno comum em processamentos baseados em ARB e CARB e reportados na literatura
sobre o assunto (SHEY, 1980; NASRESFAHANI et al., 2019). Apesar de se adotar o corte de
faixas laterais antes da laminag¢do, para ambos processos, os resultados indicam que a propagac¢ao
de trincas e fraturas estariam também relacionados a outros fendmenos, como a mudan¢a na
direcdo de processamento e o aumento do encruamento na superficie das amostras apos 0s passes
sucessivos de laminagdo (YOU et al., 2021).

Uma vez que a qualidade superficial da amostra processada com seis ciclos de ARB
(Figura 58) com aquecimento inicial e intermediario de 400 °C por 5 minutos apresentou bons
resultados, € que o grau de adesdo entre as chapas tende a aumentar nos ciclos subsequentes, sem
ocorréncia de delaminagdo da amostra (EIZADJOU et al., 2009; GAO et al., 2016; KHAN et al.,
2021), acredita-se que nessas condi¢des experimentais seria possivel utilizar até um numero
maior de passes de laminacado, se for julgado adequado, mantendo o acabamento superficial e
reduzindo a tendéncia natural das amostras de endurecimento e surgimento de trincas, devido ao
encruamento do material (NATTAR et al., 2021).

A variagdo irregular nos ensaios de delaminac¢do (Figura 61) apés 100 mm da forca de
adesdo para as amostras de 2, 4 ¢ 6 passes de ARB e mesmo as fraturas das chapas observadas
no ensaio de delaminacao, conforme ilustrado na Figura 62, estariam diretamente relacionados a
variagdo das forcas normais e de cisalhamento durante o processamento de laminacao,
provenientes da deformacdo eldstica dos rolos (PEREIRA et al., 2021), alteragdo quanto a
preparagao da superficie das chapas antes da laminagao por ARB (GAO et al., 2016) e até mesmo
a presenca de ar entre as duas superficies, responsavel por causar oxidagao de regides pontuais
do metal caldeado, diminuindo a adesdo e causando variagdes na unido das amostras e na
resisténcia a delaminagdo (GHALEHBANDI et al., 2109).

As imagens obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura na regido de interface
entre duas chapas que sofreram corte e delaminagao ap6s dois ciclos de laminagdo (Figuras 64)
indicaram formacgodes caracteristicas de ocorréncia de fratura dictil nas camadas de aluminio ao
mesmo tempo de ocorréncia de pontos de adesdo entre as chapas se alternando, de forma
semelhante as relatadas por Abbasi ef al. (2014), para a superficie de compositos produzidos por
ARB, para o mesmos ciclos de laminagdo e posterior ensaios de flexao, indicando que nos ciclos

iniciais de laminacao por ARB ja ¢ possivel se obter adesdo inicial entre chapas.
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O aumento na frequéncia e intensidade de ligacao a medida que aumenta a reducao da
espessura das camadas individuais no ARB, demonstrado na da Figura 65, mesmo para dois
ciclos de ARB, estd de acordo com os resultados da literatura. Heydari et al. (2018) relatou, em
estudos utilizando ARB, que a adesdo de sucessivas camadas metalicas ¢ mais efetiva em estagios
iniciais, uma vez que a area do metal virgem ¢ mais extensa e susceptivel a quebra da camada de
oxido, permitindo os mecanismos de ligagdo se tornam mais frequentes.

A presenca de linhas sinuosas brancas (Figura 66a) com orientagdo aproximada
perpendicular a direcdo de laminagdo também ja foi relatada JAMAATI et al., 2011). Isto esta
novamente ligado ao aumento do comprimento do material 8 medida que a reducao da espessura
aumenta. Por outro lado, ndo foi encontrada discussao na literatura, seja pelo seu formato sinuoso
ou pela presenga de linhas mais finas ao longo do sentido de laminagdo. Essas linhas sinuosas
divergem de topografia da regido de laminagao (Figura 66b).

A Figura 67 de imagens obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura da superficie
ao longo da regido longitudinal ilustra que tais regides brancas e sinuosas correspondem a
“montanhas e cumes”, exibindo varias alturas, base espessura e comprimentos. Um detalhe onde
a fratura ductil apresenta dimples espalhados em alguns locais das superficies observadas na
regido de delaminac¢do, indicando regides de adesdo e de fraturas, que por diferengas de forcas
do primeiro, fraturaram durante o processo de delaminagao.

A interface entre duas chapas que sofreram delaminacdo e fratura apds dois ciclos de
ARB (Figura 69a) e seis ciclos de ARB (Figura 69b) ilustra o aumento das regides caldeadas,
entre as chapas, uma vez que os poros entre as duas chapas (onde nao houve caldeamento) sdao
maiores € mais frequentes apds 2 passes que apds 6 passes.

A presenca das regides brancas aproximadamente perpendiculares para a
direcdo de lamina¢do mostrada na Figura 70 ja foram relatados na literatura, bem como o fato de
sua largura aumentar a medida que a reducao na espessura aumenta (JAMAATI et al., 2011).
Isto ¢ devido ao aumento do alongamento do material & medida que a redugao da espessura e o
numero de passes aumenta. A superficie analisada na Figura 71(a) corresponde a um aumento de
~50% na area da amostra.

Por outro lado, a area coberta pelas regides brancas observadas ¢ bastante
inferior a 50%. Isto se deve ao fato de que o verdadeiro contato entre as chapas submetidas ao
ARB ocorre em picos superficiais, onde a ligacdo do metal comega e depois se propaga. A area
de ligagdo ¢, portanto, menor que o aumento da drea causado pelo alongamento da chapa por

laminag3o.



104

As fissuras descritas nas Figuras 71 e 72 apresentam as seguintes caracteristicas: (i) suas
bordas com a superficie delaminada nao sdo nitidas, mas arredondadas, (ii) linhas situadas nas
superficies delaminadas, mas fora de suas faces continuam dentro de suas faces, o que ¢ tipico
de dobras de material, e ndo fissuras, (iii) situam-se na raiz de degraus pronunciados nas
superficies delaminadas e (iv) apresentam uma espessura uniforme ao longo da sua profundidade
e as linhas nas suas paredes laterais nao sdo continuas ao longo da superficie.

De acordo com as imagens da Figura 73, as regides brancas observadas na Figura 70
corresponde aos chamados “cumes montanhosos” nas superficies delaminadas (MEHR et al.,
2014). Essas cristas sinuosas exibem varias alturas e comprimentos € podem apresentar-se
ducteis, com presenga de dimples (ver detalhes na Figura 73(b)) (AKHAVAN et al., 2021). As
Figuras 74 e 75 indicam que elas resultam de fraturas caracteristicas de rupturas ducteis
completas (reducdo de até¢ 100% na area) de regides de adesdo localizadas entre as camadas
delaminadas. Tal comportamento ¢ tipico de materiais com baixo nivel de inclusdes submetidos
a baixo ou negativo estados triaxiais de tensdo (EBRAHIMI et al., 2022).

Na situagdo observada, as tensdes normais nos cumes ou cristas devem ser baixas, pois
sua baixa espessura (cerca de 20 a 40 um) ndo geraria tensdes transversais apreciaveis. Para
situagdes em que a ligacdo ocorre em areas ndo lineares maiores, as tensoes trativas e tensoes
transversais do tipo Bridgman podem ser geradas (EDALATI et al., 2022), inclusive levando a
formacao de dimples, como mostrado no detalhe da Figura 74b. Tal mecanismo ¢ relatado no
trabalho de Mohamed e Washburn em pesquisas sobre Solid State Welding (1975).

Os resultados de perfilometria (Figuras 76 ¢ 77) mostram que a altura dos cumes das
montanhas no delaminado superficies diminui em altura e ¢ mais espalhada a medida que a
reducdo da espessura no ARB aumenta. A espessura das camadas metalicas individuais no ARB
diminui @ medida que o niumero de passes aumenta; por exemplo, depois de cinco ciclos ARB,
existem 32 camadas de chapa, cada uma com uma espessura de = 30 um.

Uma diminui¢ao na altura das intercamadas de adesao também deve ocorrer €, como
consequéncia sua ruptura ductil resultard em menor “cumes de montanhas” a medida que o
nimero de passes de ARB aumenta, confirmando as observagdes qualitativas relativas a
topografia da superficie delaminada apos dois e seis ciclos de ARB.

A andlise de elementos finitos da delaminagdo (Figuras 78) confirmou os resultados
para a formagao de “cumes montanhosos” observadas experimentalmente, apresentando diversas
espessuras e alturas, que sdo controladas pelas dimensdes das fissuras superficiais de
oxido/camada de cobertura exibindo uma distribui¢ao de tamanhos (Figura 79), que se refletidas

no parametro carga / largura (Figura 80).
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Em relagcdo a camada de cobertura na presente investigacao, a Figura 81 mostra que a
preparagao da superficie com escovas de ago para o primeiro passe ARB com chapas de aluminio
inicialmente recozidas leva a alta dureza superficial; além disso, a profundidade da camada
afetada atinge até ~ 200 um, o que ¢ muito superior a espessura do 6xido sugerida por Mohamed
e Washburn (0,02 — 0,1 um) (1975).

No segundo ciclo de ARB as diferengas de dureza longe e perto da superficie escovada
diminuirdo, uma vez que o material inicial, como um todo, foi deformado com uma redugdo de
espessura de =~ 50% e ja apresenta um alto nivel de deformagao; o aluminio apresenta uma baixa
capacidade de endurecimento por trabalho, e a laminagdo adicional causard menos
endurecimento do que o primeiro ciclo.

Passagens adicionais de ARB levariam, portanto, a gradientes decrescentes de dureza
ao longo da espessura da camada. Apds 5 passes de ARB existem 32 camadas metélicas com
espessura média = 30 um, que sofreriam todo o efeito da escovagao do ago. Também foi relatado
que a espessura das camadas varia ao longo de seu comprimento, com a formagao de necks
sucessivos (ROY et al., 2012). Conclui-se que, a medida que o nimero de passes ARB aumenta,
a camada de cobertura mencionada por Bay (1979) poderia realmente cobrir toda a espessura das
camadas metalicas individuais.

Os valores obtidos nos ensaios de tracao indicam que a adigao dos nanotubos de carbono
pode ter afetado os mecanismos responsaveis pela variagao das propriedades mecéanicas, uma vez
que foi observado um comportamento alternado dos resultados obtidos para ARB e CARB, com
e sem nanotubos de carbono. As Figuras 82a e 82b ilustram as curvas tensao deformagao para 2,
4 ¢ 6 ciclos de ARB e CARB, sem nanotubos de carbono, onde foram observados maiores valores
do limite de resisténcia a tracdo e do elongamento percentual para todos os ciclos de CARB em
relacio ao ARB. Esse comportamento tem sido explicado devido a dois mecanismos
responsaveis pelo aumento da resisténcia dos materiais nos processos que utilizam SPD:
encruamento e o refinamento de graos (NASERI ez al., 2015). Com relagdao ao encruamento, com
o aumento do nimero de passes, a densidade de deslocacdes aumenta como resultado de
deformacdo pléstica, tornando o material mais resistente, em detrimento da diminui¢cdo do
elongamento de tracao por aumento de passes (MO et al., 2019).

De acordo com a literatura, no refino de grao, a deformagao plastica também provoca a
reducdo do tamanho dos graos existentes. Da mesma forma, ao se aumentar o nimero de passes
no processamento por ARB, normalmente observa-se um aumento no comprimento dos graos
alongados, enquanto sua espessura diminui. Assim, quanto maior ¢ o numero de passes, maior

seria o processo de subdivisdao desses graos em graos menores.
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No CARB, o0 aumento do comprimento do grao ¢ menor em comparagao com 0 Processo
ARB, uma vez que a amostra ¢ girada em 90 graus em torno de direcdo normal, ap6s cada ciclo,
enquanto o mecanismo de subdivisdo dos graos ocorre de maneira semelhante ao processo ARB
(ALIZADEH et al., 2014). Portanto, o espagamento entre os contornos de graos torna-se menor
do que no processo ARB, pois os contornos lamelares estdo perpendiculares a dire¢ao de
laminacao em um ciclo e paralelos a direcao de laminacao no proximo ciclo, fazendo com que
haja uma reducdo no espagamento dos limites dos contornos de graos, situacdo ja descrita em
diversos artigos na literatura (DEHGHAN et al, 2020, EBRAHIMI et al, 2022;
TOROGHINEJAD et al., 2023).

As Figuras 82¢ e 82d ilustram as curvas tensdo deformagao para 2, 4 e 6 ciclos de ARB
e CARB, com NTCs, onde foi observado, ao contrario do compdsito produzidos por ARB e
CARB sem adicao de nanotubos de carbono, maiores valores do limite de resisténcia a tragdo e
do elongamento percentual para todos os ciclos de ARB em relagao ao CARB.

A inser¢do dos NTC nas interfaces entre camadas provocaria o refino de graos,
aumentando da densidade de deslocac¢des e maior encruamento (SHAHSAVAR et al., 2019), o
que aumenta a resisténcia do compdsito ARB+NTC. Além disso, as particulas de refor¢co atuam
como barreiras ao movimento das deslocacdes dificultando a deformacao do material. Deve-se
lembrar que o didmetro das particulas de NTC sdo menores que os reforgos normalmente usados,
como Al>Os ou SiC, o que contribuiria para o aumento da resisténcia final (NASRESFAHANI
etal.,2018).

Em relagdo a variacao do alongamento percentual nas chapas processadas por ARB e
CARB, sem a adicdo de nanotubos de carbono, observou-se¢ uma reducao acentuada em
comparagdo com o alongamento percentual do aluminio recozido. Estudos na literatura
(ALVAND et al., 2017) indicam que o ARB leva a uma diminui¢do do elongamento. Naseri ef al.,
(2023) demonstraram que chapas de aluminio processadas por CARB exibiram uma reducao no
alongamento percentual em comparagdo com o aluminio recozido, com valores de alongamento
maximo de 8%, apds oito ciclos de ARB, e de 12%, para CARB.

Fatores como o endurecimento por deformacao e reducao da densidade de deslocagdes
nao tdo acentuada no CARB, em relagdo ao ARB, seriam as causas dessas observacdes. A
literatura sobre compdsitos processados por ARB/CARB+NTC (MOROVVATI et al., 2017,
RATHINAVEL et al., 2021), apesar de escassa, cita a distribui¢cdo e interagdo dos NTCs com as
deslocagdes como possiveis alternativas para a reducdo mais acentuada do elongamento

percentual no ARB.
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As Figuras 83, 84 ¢ 85 detalham, respectivamente, os valores obtidos para o limite de
resisténcia a tracao, a tensdo de escoamento e o alongamento percentual para o aluminio recozido
e para dois, quatro e seis ciclos de lamina¢ao por ARB e CARB, com e sem adi¢do de nanotubos
de carbono de maneira discretizadas que ratificam os fenomenos observados acima.

A Figura 86 mostra um detalhe de uma regido proéxima a raiz de um degrau maior na
superficie delaminada, indicando uma possivel formagao de uma dobra. Esta observagao sugere

um mecanismo para a formacgao posterior de dobras, conforme descrito na Figura 87.

Figura 86. Possivel formacao inicial de uma sobreposi¢@o na raiz de um degrau maior na superficie delaminada, no
detalhe indicado por um retangulo branco.

A Figura 87a mostra a superposicao inicial das duas chapas a serem delaminadas, que
estabelecem um contato local em um pico na superficie escovada da chapa inferior. As Figuras
87b, 87c e 87d ilustram uma progressao da situacdo, a medida que o ARB avanca. Havera um
contato intenso na regido do pico, onde a teoria do filme funcionara e estabelecera soldas que
aparecerdao como “cumes de montanha” no topo da chapa inferior delaminada.

O processamento inicial do ARB coloca em contato as duas chapas; o lado da folha
superior a direita do contato de pico sofre flexdo de uma parte dela, conforme mostrado na Figura
87b. Isto causard a aplicagcdo de uma tensdo de tragdo na chapa superior, conforme mostrado, o
que induzira tensdes de compressao e cisalhamento na chapa inferior devido ao atrito entre as
duas chapas. A lamina inferior sofre entdo algum espessamento conforme mostrado, na raiz do
degrau maior. As Figuras 87c e 87d ilustram o andamento da situagdo, resultando na formagao

de uma dobra na parte inferior do degrau maior.
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(a)

Chapa superior

Contato no pico na folha inferior escovada

) . Chapa inferior
Pico na chapa inferior escovada

(b)

Flexao da chapa superior induz tensdo ¢
movimento da chapa superior

Compressdo induzida pelo cisalhamento Flexdo da chapa superior induz tensio e
entre chapas superior e inferior movimento da chapa superior.

(c)

(d)

Sobreposicédo da raiz do degrau
na superficie delaminada

Figura 87. (a) Contato inicial esquematico entre duas chapas a serem delaminadas antes de 1 passagem de ARB. (b,
¢, d) configuragdes sucessivas entre duas chapas a serem delaminadas a medida que o ARB avanga.

A Figura 88 representa uma descri¢do esquematica da superficie delaminada da Figura
71, com dimensdes bem aproximadas. Se a geometria observada realmente corresponder a uma
dobra e ndao a uma fissura, a espessura uniforme de = 10 um ao longo de sua altura contrasta com
uma provavel baixa espessura no final do processo ilustrado na Figura 87. A geometria da dobra
na Figura 88 pode originar-se da deformagdo de tragdo na superficie delaminada desenvolvida

na flexdo conectada a delaminagao.
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Figura 88. Superficie delaminada esquemadtica na Figura 9 com dimensdes aproximadas.

A teoria do filme (BAY, 1983, 1985) pode explicar a formagao das adesdes normais a
direcdo laminacdo: o metal se alonga apenas na dire¢do de laminacdo sob condigdes de
deformagdo plana e, portanto, a fragil camada de ¢xido superficiais e/ou camadas de cobertura
de baixa ductilidade tendem a fraturar na direcdo normal de laminacdo, de acordo com o
mecanismo ilustrado na Figura 81a, que descreve a formagao de uma fissura e a extrusao seguida
da adesdo do material no contato entre duas superficies asperas (GAO et al., 2016).

O alongamento do material na direcdo de laminagdo aumenta a medida que passes de
laminacao sucessivos sao aplicados no ARB (ROY et al., 2016), aumentando a largura dessas
fissuras na dire¢do de laminagao (Figura 71b). A adesdo formada através deste mecanismo se
propaga na diregdo transversal do material laminado e cresce nessa dire¢do, partindo de nucleos
locais originados de asperezas.

Uma suposi¢ao no modelo da Figura 89a ¢ que a diferenca na velocidade entre o metal
e o oOxido/ camada de cobertura ocorreria apenas na regido onde a trinca se manifesta; a
velocidade dessas camadas e do metal base ¢ o0 mesmo, longe da fenda principal. Isso pode de
fato levar a periodicidade observada experimentalmente em a formagao de fissuras transversais
a medida que a tensdo no 6xido/camada de cobertura oscila apos cada fissura ser formada.

Outra possibilidade ¢ que uma infinidade de fissuras muito mais finas se desenvolverao
nas camadas de oxido/cobertura ao longo do seu contato, como ilustrado na Figura 89b; a
extrusdo do metal-base através dessas rachaduras seria mais dificil do que através uma grande
fissura, pois apresentam uma alta taxa de extrusao.

Como sucessivos passes de ARB sao aplicados, um alongamento crescente da camada
de oxido/cobertura ocorreria na direcdo de laminacdo e resultaria em uma fragmentagdo mais
pronunciada destes camadas; como consequéncia, o mecanismo de extrusdo que opera nas
lacunas do aumento dos fragmentos e muitos pontos de soldagem localizados se desenvolveriam
ao longo de camadas alongadas de 6xido/cobertura, semelhante a situacdo descrito por Bay

(1983) para a ligacdo entre camadas cobertas apenas com contaminantes.
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Tais camadas aderidas se estenderiam na direcdo de laminagdo, em vez das grandes
fissuras iniciais, que correm ao longo da transversal dire¢do de laminacdo. O alongamento
provocado pela laminagdo ndo afetaria a espessura dessas linhas, uma vez que a deformacao na
dire¢do transversal na laminag¢do ¢ ~0. Esta seria a explicacdo para as finas linhas brancas,
correspondendo a ligacdo da camada ao longo do dire¢do de laminagdo (Figura 70).

Situagdes mistas entre fissuras locais e extensa fragmentacdo de o6xido/cobertura
camadas sdo obviamente possiveis, levando a aparéncia sinuosa de superficies exibidos nas
Figuras 70 e 73. Uma indicacdo da presenca do mecanismo de fragmentacao pode ser observada
em resultados de estudos de Mohamed e de Washburn, com aluminio de alta pureza apds uma
deformacdo de 360%: a separacdo das partes soldadas levaram a superficies exibindo

praticamente regides com dimples, muitas das quais nucleadas em particulas com tamanhos ~3

( a) Direcido de laminagdo >
Asperezas

na superficie
Camada de ﬁ

um.

Fluxo metalico

oxido
Extrusido e
adesao
(b) Extrusdo ¢ Camada de
adesdo local oxido

| Fluxo metélico I

Figura 89. (a) Formagdo esquematica do processo de adesdo de camadas metalicas de acordo com a teoria do filme
e (b) possibilidade alternativa de formagdo de adesdo pela profusa fissuragdo das camadas superficiais de
oxido.
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Nenhuma informagao ¢ dada sobre a natureza destas particulas, mas elas podem se
originar do mecanismo descrito de fragmentacao de 6xido. Em deformacgdes mais baixas (130%)
ndo sdo observadas tais particulas. O modelo global para o desenvolvimento de adesdo entre
camadas de metais por ARB envolveria, portanto, o seguintes passos: (i) muitas asperezas
localizadas que, ao entrarem em contato, sdo pressionados uns contra os outros durante a
laminacao, (i1) rachaduras sdo gerados nas camadas de 6xido/cobertura nessas regides, (iii)
fissuras maiores se propagam na direcao de laminacdo transversal devido ao alongamento do
material, (iv) extrusdo de material virgem das chapas metal superior e inferior através dessas
rachaduras estabelecem ligagdes metalicas na dire¢do transversal de laminacao, (v) ligacdes
localizadas iniciais também pode levar a quebra da camada de 6xido/cobertura ao longo da
direcdo de laminacgao, (vi) com algum grau de fragmentagdo, o mecanismo de extrusdo intervém
e as ligagdes sdo também estabelecidas na direcdo de laminagdo, e (vii) as regides brancas ao
longo da dire¢do de laminagdo sdo mais finas do que na direg¢do transversal porque resultam
apenas de o alongamento do material, sem qualquer expansao na dire¢do transversal.

Vale ressaltar que as linhas finas geralmente comecam e terminam na parte transversal
mais espessa linhas brancas, provavelmente onde se originaram ou terminaram.

A analise por elementos finitos da delaminagao (Figura 79 e 80) confirma os resultados
para a formacao de “cumes montanhosos” observadas experimentalmente, apresentando diversas
espessuras e alturas, que sdo controladas pelas dimensdes das fissuras superficiais de
oxido/camada de cobertura exibindo uma distribui¢do de tamanhos, que se refletidas no
parametro carga / largura (Figura 80).

Em relagcdo a camada de cobertura na presente investigacao, a Figura 81 mostra que a
preparacdo da superficie com escovas de ago para o primeiro passe ARB com chapas de aluminio
inicialmente recozidas leva a alta dureza superficial; além disso, a profundidade da camada
afetada atinge até =~ 200 um, o que ¢ muito superior a espessura do 6xido sugerida por Mohamed
e Washburn (0,02 — 0,1 um) (1975). No segundo ciclo de ARB as diferencas de dureza longe e
perto da superficie escovada diminuirdo, uma vez que o material inicial, como um todo, foi
deformado com uma reducao de espessura de = 50% e ja apresenta um alto nivel de deformacgao;
o aluminio apresenta uma baixa capacidade de endurecimento por trabalho, ¢ a laminagao
adicional causard menos endurecimento do que o primeiro ciclo.

Passagens adicionais de ARB levariam, portanto, a gradientes decrescentes de dureza
ao longo da espessura da camada. Apds 5 passes de ARB existem 32 camadas metélicas com

espessura média ~ 30 um, que sofreriam todo o efeito da escovacao do ago.
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Também foi relatado que a espessura das camadas varia ao longo de seu comprimento,
com a formacao de necks sucessivos (ROY et al., 2012). Conclui-se que, a medida que o nimero
de passes ARB aumenta, a camada de cobertura mencionada por Bay (1979) poderia realmente
cobrir toda a espessura das camadas metalicas individuais. As hipoteses de Mohamed e
Washburn (1975) e de Bay (1983) poderiam assim eventualmente fundir-se numa unica

considera¢do acerca da “teoria do filme”.
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7 CONCLUSOES

Estudos preliminares foram eficientes na produ¢ao compositos produzidos por ARB e
CARB, com e sem insercao de NTCs. Foi observado, apos os ensaios de tracdo, que os
compositos com inser¢ao de NTCs apresentaram propriedades mecanicas superiores, em relacao
ao limite de resisténcia a tragdo e a tensao de escoamento; houve um aumento em relagdo a tensao
de escoamento e do limite de resisténcia a tensdo de 244,4% e 208,6%, para as amostras
processadas por 6 ciclos de ARB , 308,5% e 270,8 %, para as amostras processadas por 6 ciclos
de CARB, 329 % e 285,7% para as amostras processadas por 6 ciclos de CARB+NTC e 338.8
% e 298,5 % para as amostras processadas por 6 ciclos de ARB+NTC, respectivamente, em
relacdo as amostras ensaiadas em estado recozido.

O alongamento percentual apresentou uma reducdo de aproximadamente 90.8% para as
amostras processadas por 6 ciclos de CARB + NTC, 87.2 % para as amostras processadas por 6
ciclos de ARB + NTC, 84.8 % para as amostras processadas por 6 ciclos de ARB e 79.6 %para
as amostras processadas por 6 ciclos de CARB, em comparagdo com as amostras em estado
recozido. Tal efeito € reportado na literatura sobre compositos fabricados por ARB e CARB, com
sem adi¢ao de nanoreforcos.

O processo de adesdo a frio, também conhecido como Solid State Welding (SSW) foi
estudado em amostras processadas por ARB, tomando como base 0 mecanismo mais aceito na
literatura, denominado como” teoria do filme”. A presente tese apresentou novos aspectos dos
mecanismos de SSW durante ARB de aluminio, envolvendo analise das vistas laterais de
superficies delaminadas utilizando Microscopia eletronica de varredura, simulagdes
computacionais e perfilometria:

As regides brancas, observadas nas superficies delaminadas apdés ARB, sdo
aproximadamente perpendiculares a direcao de laminagdo correspondem aos chamados” cumes
de montanhas”, resultante da ruptura totalmente plastica, até 100% reducdo de area, das regides
de adesao locais.

O ntimero e a largura dessas linhas aumentam com o niamero de passes de ARB. Regides
brancas também sdo observadas paralelamente a dire¢ao de laminagdo, correspondendo a “cumes
de montanhas” nesta direcdo. Um novo modelo é proposto para sua formag¢do, envolvendo a
fragmentacdo dos 6xidos superficiais ao longo da direcdo de laminagdo. Propde-se que o aspecto
sinuoso das regides brancas estd associado a varios graus de superposicao, durante o ARB, do

filme fino e do modelo atualmente proposto para a formacao dessas regides.
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Os resultados da perfilometria indicaram que a frequéncia e intensidade de ligacao
aumenta a medida que o nimero de ARB aumento de passes, causando também uma diminui¢ao
na altura dos cumes montanhosos e o aumento da sua frequéncia; isso ¢ causado pela diminui¢ao
no comprimento da ligacdo a medida que a espessura das camadas metalicas individuais no ARB
diminui quando o numero de passes ARB aumenta.

As andlises baseadas em ensaios experimentais e nas simulagdes por elementos finitos
permitiram propor uma interpretacdo complementar da teoria do filme, propondo a possibilidade
alternativa de formagdo de adesdo por meio da quebra e posterior extrusao na camada de 6xido
seja realizada por um refinamento deste processo, onde esse fendmeno ocorreria de maneira mais

profusa nas camadas superficiais de 6xido, conforme modelo proposto na Figura 89.
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