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RESUMO 

CASTRO, B.A. de. Estudo de nanofluidos para aplicação em têmpera; 86f. Monografia 
(Trabalho de conclusão de curso) – Departamento de Engenharia de Materiais, Escola de 
Engenharia de são Carlos – Universidade de São Paulo, São Carlos, 2017. 

 

A têmpera é um tratamento térmico muito utilizado na indústria metal-mecânica para promover 

boas propriedades de dureza e resistência mecânica. No presente trabalho, constam os 

resultados finais da pesquisa de iniciação científica sobre a aplicação de nanofluidos de sílica a 

base de água como fluidos de resfriamento no tratamento térmico de têmpera em aços. O estudo 

de obtenção de nanopós foi realizado com partículas de alumina. Estas foram moídas, utilizando 

tempos de moagem e defloculantes diferentes, com o intuito de obter a melhor formulação. 

Após a moagem e secagem das amostras, um pó de alumina com distribuição de tamanho de 

partícula menor foi obtido, entretanto com granulometria não adequada à preparação dos 

nanofluidos. Isto foi comprovado utilizando um analisador de tamanho de partículas, que se 

baseia no método de espectroscopia acústica, concluindo-se que houve aglomeração de 

partículas. Nanofluidos de sílica foram então feitos utilizando o método dos dois passos, 

diluindo uma solução industrial de sílica coloidal, Bindzil® 50/80, com tamanho de partícula 

médio de 50 nm. As seguintes soluções, nas concentrações volumétricas a seguir, foram 

realizadas: 0,01%; 0,05% e 0,10%. Curvas de resfriamento, com temperatura de banho de 25°C, 

40°C e 60°C, foram realizadas nestas e na água pura, e seus parâmetros de resfriamento foram 

estudados. A diminuição da fase de vapor, e um aumento significativo na taxa máxima de 

transferência de calor em relação à água foram observados em todos os casos. Têmperas e 

resfriamentos consecutivos foram realizados com o nanofluido de 0,01%vol de sílica, a 25°C. 

Através da MEV e medidas de ângulo de contato, foi comprovado que a com o aumento do 

número de repetições do resfriamento, a deposição de nanopartículas aumentava, assim 

melhorando a molhabilidade da superfície, remolhamento da peça, e diminuindo a duração da 

fase camada de vapor. 

 

Palavras-chave: Tratamento térmico; Fluido de resfriamento; Têmpera; Nanofluido 

 

  



 

 



 

 

ABSTRACT 

CASTRO, B.A. de. Nanofluids as quenchants for the heat treatment of steels; 86p. 
Monograph (Final Course Thesis) - Department of Materials Engineering, School of 
Engineering of São Carlos, University of São Paulo, São Carlos, 2016. 
 

Quenching is a heat-treating process, which is highly used in the industry to achieve good 

properties of hardness and mechanical strength. This thesis presents the final results of the 

scientific initiation scholarship which investigated the effects of water based nanofluids applied 

in the quenching process. The process of achieving alumina nanoparticles via high-energy ball 

mill was carried out, using different processing times and deflocculants.  After milling and 

drying of the samples, an alumina with a smaller average particle size was obtained, but was 

not suitable for the preparation of the nanofluids. This was confirmed by using a particle size 

analyzer. The identified problem was concluded to be particle agglomeration. Water based 

silica nanofluids where prepared by diluting an industrial colloidal silica solution, Bindzil® 

50/80, with an average particle size of 50 nm. Solutions with concentrations of 0.01%, 0.05% 

and 0.1% in volume where prepared. Cooling curves, with bath temperatures of 25 °C, 40 °C 

and 60 °C, where obtained by using the prepared colloidal silica nanofluids and water, and their 

cooling parameters where investigated. Lower vapor phase presence and higher cooling rates 

were observed in the nanofluids’ cooling curves. Consecutive quenching tests were also 

obtained using the 0,01%vol nanofluid, using a bath temperature of 25 °C. Using a SEM and 

contact angle measurements its was proven that with the increase of consecutive quenching of 

the same probe, nanoparticle deposition increases therefore increasing surface wettability, 

rewetting of the probe and lowering the duration of the vapor phase.  

 

Keywords: Heat treatment; Quenchant; Quenching; Nanofluid  
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OBSERVAÇÕES GERAIS 

 O presente relatório contém todo conteúdo de um ano e meio, abril de 2012 a outubro 

de 2013, de pesquisa sobre a possível aplicação de nanofluidos como fluido de resfriamento 

para o tratamento térmico de têmpera (FAPESP, processo 2012/03305-4).  
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1. INTRODUÇÃO 

 Nanofluidos são dispersões de partículas de certo material, em um fluido de base, com 

distribuição de tamanho de partícula variando entre 1-100 nm. Pesquisas recentes envolvendo 

estes fluidos indicam que estas suspensões de nanopartículas, aumentam a condutividade 

térmica do fluido de base, ou seja, estas partículas poderiam potencializar o resfriamento em 

fluidos utilizados no tratamento térmico de têmpera em aços.  

O processo de têmpera consiste em mergulhar uma peça de aço, a uma alta temperatura 

(austenitização), em um banho de um fluido escolhido, resfriando-a rapidamente e inibindo a 

transformação da fase austenita em ferrita, perlita ou bainita, formando a fase de martensita em 

sua microestrutura. Este processo promove, após o revenido, boas propriedades de dureza e 

resistência mecânica no produto final. 

É pela importância da têmpera no meio industrial, que o estudo da possível aplicação 

do nanofluido é de suma importância. Assim, sua preparação deve ser compreendida, e 

propriedades obtidas devem ser analisadas e estudadas. 
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2. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

2.1. Têmpera 

 A têmpera é um dos tratamentos térmicos mais utilizados na indústria metalúrgica. O 

processo consiste em resfriar rapidamente um componente de aço a partir da temperatura de 

austenitização, mergulhando-o em um fluido de resfriamento, previamente escolhido, que se 

encontra em temperatura muito menor. 

 A escolha dos fluidos, os parâmetros de banho, características da peça, bem como a 

composição do aço influem na qualidade deste tratamento térmico. Cada fluido de resfriamento 

apresentará um desempenho diferente. Velocidades muito baixas não produzem a dureza 

necessária no componente final, e velocidades muito altas podem provocar trincas e distorções 

na peça temperada. A escolha correta de fluido de resfriamento é feita baseado no diagrama 

CCT do aço a ser tratado e das características de resfriamento do fluido. 

2.2. Mecanismos de resfriamento 

 O mecanismo de resfriamento no processo de têmpera, que ocorre em um meio líquido 

vaporizável é composto por três fases (fig. 1) [1,2].  

 

Figura 1: Mecanismo de Resfriamento [1]. 
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A primeira é denominada de camada de vapor. Após o primeiro contato entre a superfície da 

peça e o fluido, este é imediatamente evaporado, pois a temperatura da superfície é maior que 

a temperatura de ebulição do líquido. Com isso, uma camada de vapor é criada ao redor de toda 

superfície. Nesta fase, a transferência de calor é extremamente baixa, pois a transferência é feita 

através de condução e radiação pelo vapor.  

A transição entre a camada de vapor e a fase seguinte, que é a imersão total, consiste no 

remolhamento da peça [3,4]. Isto ocorre com a ruptura da camada de vapor que em 

componentes cilíndricos se inicia normalmente na extremidade inferior da peça percorre até a 

ponta oposta. A velocidade com que esta frente percorre a superfície é a velocidade de 

remolhamento. A segunda fase, ebulição nucleada, inicia-se na parte da superfície que está 

sendo remolhada. Esta possui altas taxas de extração de calor devido a ebulição do líquido 

ocorrendo na superfície. Isso significa que quanto menor for a velocidade de remolhamento, 

mais tempo a peça estará sujeita a um resfriamento não uniforme, composto pela baixa 

condução da camada de vapor, e a alta taxa de extração da superfície remolhada. 

A terceira e última fase é a transferência de calor por convecção, quando a temperatura 

da peça já é mais baixa, abaixo do ponto de ebulição do líquido. A extração de calor ocorre por 

convecção entre o líquido e sólido. Nesta etapa a taxa de transferência de calor volta a diminuir. 

É importante ressaltar que as três fases podem ocorrer ao mesmo tempo, isto depende da 

velocidade de remolhamento oferecido pelo fluido. Observe a figura 2. Esta velocidade depende 

das propriedades do fluido de resfriamento e também de características superficiais da peça 

sendo temperada, isto será discutido nas Secções 5.3 e 5.4. 

 

Figura 2: Três fases de resfriamento (esq.), e a mudança no coeficiente de transferência de calor, α, ao longo da superfície da 

sonda durante a têmpera (dir.) [4]. 
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2.3. Coeficiente de transferência de calor 

 A eficiência de um dado fluido pode ser medida pelo coeficiente de transferência de 

calor, podendo-se obter seu valor médio ou nas temperaturas de maior interesse. Há vários 

métodos propostos para isso, incluindo os modelos computacionais. 

 Para obter os coeficientes de transferência de calor, um método útil é o de Kobasko 

[3,5], que utiliza parâmetros das curvas de resfriamento. Este obtém o coeficiente de calor (hk) 

através da relação entre o número de Kondratjev (Kn) e o número de Biot generalizado (Biv). A 

seguir, estão expostos os passos a serem seguidos para a realização do cálculo. 

Em seguida, a taxa de resfriamento (CR), s-1, de uma posição I, que depende das 

propriedades térmicas do material e da capacidade de resfriamento do fluido é calculada. Esta 

é encontrada por dois pontos da curva de resfriamento correspondente para o tempo t1 e t2. 

ܴܥ =
୪୬൫ భ்ି ೜்൯ି୪୬ ( మ்ି ೜்)

௧మି௧భ
     (1) 

Ou 

ܴܥ =
௪

்ି ೜்
     (2) 

Onde Tq é a temperatura do fluido de resfriamento; T é a temperatura sendo analisada; 

T1 e T2 são as temperaturas da sonda nos instantes t1 e t2, respectivamente; e w é a taxa de 

resfriamento, °C/s, na temperatura T. Todas as temperaturas são dadas em Kelvin (K). 

Com o valor da CR, o número de Kondratjev (Kn) é calculado por: 

௡ܭ = .ܥ ܴ.
௄

ఈ
     (3) 

Para uma sonda cilíndrica, o fator de forma K é dado por ܭ = ܴଶ 5,783⁄ , onde R é o raio. O 

termo α, representa a difusividade térmica do material da sonda, no caso INCONEL 600, em 

dada temperatura. 

 A correlação entre Kn e o número Biot generalizado (Biv) é 

௡ܭ =
஻௜ೡ

(஻௜ೡ
మାଵ,ସଷ଻஻௜ೡାଵ)1/2

     (4) 
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 O coeficiente de transferência de calor (hk) é calculado pelo número Biot generalizado 

como: 

ℎ௞ =
஻௜ೡ௞௏

௄஺
     (5) 

Onde k, V (m3) e A (m2) são difusividade térmica, volume da sonda e área superficial 

da sonda, respectivamente. 

A seguir é apresentado um exemplo de cálculo do coeficiente de transferência de calor, 

de uma sonda INCONEL 600, a 700°C, sendo temperada em um óleo vegetal, a 60°C. Este 

exemplo foi retirado do artigo publicado por Otero [5]. 

Observando a tabela A1 no apêndice, as propriedades termofísicas da sonda INCONEL 

600 em diferentes temperaturas são apresentadas. Têm-se que a condutividade térmica e 

difusividade térmica da sonda, a 700°C são de 25,9 W/mK e 5.6 x 10-6m2/s, respectivamente.  

Sabendo que o valor da taxa de resfriamento em 700°C foi de 90.35°C/s, e utilizando a 

equação 2, têm-se: 

ܴܥ =
௪

்ି ೜்
=

ଽ଴.ଷହ 

଻଴଴ି଺଴
=  ଵ     (6)ିݏ0,14

௄

ఈ
=

଺,଻ହ×ଵ଴షల

ହ,଺×ଵ଴షల =  (7)     ݏ1,20

Portanto, Kn = (CRxK)/α = 0.17. Utilizando a correlação exposta em 4, e os valores da 

tabela 12 no apêndice, tem-se o número Biot generalizado Biv = 0.20. Usando a equação 5, 

calcula-se que o coeficiente de transferência de calor médio, nesta dada temperatura é de: 

ߙ =
஻௜ೡఒ௏

௄ௌ
     (8) 

௏

ௌ
=

ோ

ଶ
=

଺,ଶହ×ଵ଴షయ

ଶ
= 3,125 × 10ିଷ݉     (9) 

ܭ =
ோమ

ହ,଻଼ସ
=

(଺,ଶହ×ଵ଴షయ)మ

ହ,଻଼ସ
= 6,75 × 10ି଺݉ଶ     (10) 

ߙ =
஻௜ೡఒ௏

௄ௌ
=

଴,ଶ଴×ଶହ,ଽ×ଷ,ଵଶହ×ଵ଴షయ

଺,଻ହ×ଵ଴షల      (11) 

ߙ = 2398 ܹ/݉ଶ(12)     ܭ 
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2.4. Molhabilidade 

 A molhabilidade de um fluido pode ser definida como a tendência de um líquido 

se distribuir na superfície de um substrato sólido [3,6]. O ângulo de contato (θ) é um método 

quantitativo para medir a molhabilidade de um líquido em uma superfície. Este é o ângulo 

formado na interface de três fases (sólido, líquido e vapor) e indica o quanto um liquido molha 

certa superfície (fig. 3). Baixos valores de θ, indicam que o líquido se espalha, ou seja, molha 

o substrato. Altos valores indicam fraca molhabilidade. Ângulo inferior a 90° é interpretado 

como uma superfície molhada; se for superior, a superfície não esta molhada. Por outro lado, θ 

= 0° indica uma superfície completamente molhada [7].  

 Quando uma gota colide com uma superfície, ela se espalha sob influência de forças 

gravitacionais e inerciais. As forças de restrição presentes existem devido à tensão de 

cisalhamento da parede e a tensão de superfície. A taxa de molhabilidade indica a velocidade 

do liquido se disseminar no substrato e é influenciada por diversos parâmetros como textura da 

superfície, temperatura do líquido e do substrato e propriedades do líquido. A equação 13 

demostra a relação entre o ângulo de contato (θ) e o equilíbrio das energias interfaciais. 

cos ߠ = ௦௩ߛ) − (௦௟ߛ ⁄௟௩ߛ      (13) 

 

Figura 3: Interface sólido/líquido [6]. 

Os subscritos γ, s, l, e v, significam respectivamente energia de superfície (J/m2), sólido, 

líquido e vapor. Observando a figura 3, é possível explicar o ângulo de contato dinâmico, que 

significa o ângulo formado desde o primeiro contato até a estabilização do sistema, pois ao 

colidir com a superfície a gota tende a se espalhar mais, e consequentemente diminui o ângulo 

de contato. É importante ressaltar que o ângulo de contato formado é dependente da temperatura 

do líquido e, sendo um processo termodinamicamente ativado, depende assim de uma energia 

de ativação. 
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Existe uma relação entre a molhabilidade de um fluido e a sua capacidade de retirar 

calor da superfície. Neste sentido parece interessante que esta grandeza (ângulo de contato) 

possa ser relacionada com a capacidade de extração de calor do fluido.  

2.5. Nanofluidos  

 Fluidos com suspensões de partículas de tamanho menor que 100 nm e concentração 

volumétrica menor que 4% são denominados nanofluidos, termo proposto por Choi em 1995, 

do Laboratório Nacional de Argonne, EUA [8]. Estudos recentes [2,9-25] indicam que os 

nanofluidos oferecem novas possibilidades para aprimorar o desempenho em termos de 

transferência de calor dos fluidos de base. Já foi provado que possuem melhor desempenho que 

os fluidos convencionais, com concentrações volumétricas de nanopartículas de apenas 0.01%. 

Ou seja, com apenas uma pequena adição de nanoparticulas a um fluido, e estabilizando a 

dispersão, existe um aumento na condutividade térmica. Isto ocorre por duas principais razões. 

Devido ao tamanho das partículas serem de escala nano, a área superficial delas é muito maior 

quando comparada a partículas convencionais e pelo fato da condutividade térmica do sólido 

suspenso ser maior do que o fluido de base. A figura 4 demonstra esta diferença de 

condutividade térmica. 

 

Figura 4: Condutividade térmica de algumas substâncias com respeito à condutividade térmica da água [26]. 

Por exemplo, fluidos de resfriamento como água, óleo e etileno glicol possuem baixas 

condutividades térmicas comparado com materiais metálicos e cerâmicos.  
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Os recentes estudos sobre nanofluidos na área de fluidos de resfriamento para têmpera 

vêm apresentando várias propriedades inesperadas. A deposição de nanopartículas na superfície 

do material durante o resfriamento é um aspecto sendo fortemente estudado [9-12, 20-23]. As 

nanopartículas suspensas se depositam na superfície do componente e criam uma camada fina 

e porosa em torno dela (fig. 5). 

 

Figura 5: Imagens obtidas por microscopia eletrônica de varredura (MEV). Vista superior (a) [20] e outra vista 

superior (b) [22]. Superfície com Al2O3. 

De acordo com Kim et al. [9], a deposição de nanopartículas presentes nos nanofluidos 

ocorre durante o processo de ebulição nucleada. Devido à temperatura alta da sonda permitir a 

vaporização do fluido e a camada de vapor já ter se desestabilizado, nucleação de bolhas 

ocorrem em volta de toda superfície. Sabe-se que uma fina camada liquida é formada entre a 

crescente bolha de vapor e o substrato quente. Com a evolução na evaporação desta camada, 

esta se torna mais fina e mais concentrada com nanopartículas. Com a evaporação total ocorre 

a adesão das partículas na superfície. A figura 6 a seguir demostra o mecanismo proposto por 

Kim et al [9].  
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Figura 6: Mecanismo de deposição de nanopartículas de nanofluidos [21]. 

Para comprovar que a adesão das nanopartículas não ocorre entre o contato do nanofluido com 

o substrato, ângulos de contato estáticos foram medidos utilizando gotas d’água e nanofluido 

de alumina (0,01%vol) e superfícies aquecidas tanto em água quanto em nanofluido de alumina 

(0,01%vol).  

 

Figura 7: Ângulos de contato entre: (a) gota d’água e superfície aquecida em água; (b) gota de nanofluido de 

alumina (0,01%vol) e superfície aquecida em água; (c) gota d’água e superfície aquecida em nanofluido de alumina 

(0,01%vol); (d) gota de nanofluido de alumina (0,01%vol) e superfície aquecida em nanofluido de alumina (0.01%vol) [9]. 
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Esses resultados demonstram que a deposição não ocorre com o simples contato entre o 

nanofluido e a superfície e sim com a nucleação de bolhas do nanofluido na superfície. 

Esta deposição vem indicando que propriedades, como a adesão do fluido de base na 

sonda (molhabilidade), retirada de calor e remolhamento se modificam. Kim et al [23] estudou 

estes fatores realizando têmperas consecutivas em uma mesma sonda e comparando as curvas 

de resfriamento, ângulo de contato entre o substrato e água, e o remolhamento. As figuras 8 e 

9 mostram curvas de resfriamento para dois ensaios consecutivos realizados em água e 

nanofluidos de alumina (0,1%vol) com temperatura de banho a 80°C. 

 

Figura 8: Curvas de resfriamentos para: (a) água a 80°C e (b) nanofluido de alumina (0,1%vol) a 80°C [23]. 
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Figura 9: Remolhamento da sonda para: (a) água; (b) 1º e (c) 3º ensaio em nanofluido de alumina (0,01%vol). Para 

temperatura de banho de 80°C [23]. 

Verificou-se que o comportamento de resfriamento do sistema se modificou, 

demonstrando um aumento na taxa de retirada de calor a medida que os testes se sucederam [9-

12, 20-23]. Outros estudos, como os realizados por Ciloglu e Bolukbasi [10] confirmaram que, 

além da camada de nanopartículas aumentar a taxa de resfriamento, o material utilizado na 

suspensão e a concentração deste também afeta as propriedades de resfriamentos. Outra 

conclusão importante obtida neste estudo foi sobre a adesão desta na superfície do substrato. 

Após realizar as têmperas consecutivas em nanofluido de alumina (0,1%vol), a mesma sonda 

foi temperada em água diversas vezes. As velocidades de remolhamento foram calculadas para 

cada resfriamento e estão expostas na figura 10 a seguir. 
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Figura 10: Ensaios de 1-5: resfriamento em água ou nanofluido de alumina (0,1%vol); ensaios de 6-10: resfriamento em água 

[23]. 

A queda da velocidade de remolhamento com os ensaios em água, após realizar o resfriamento 

da sonda com deposição de nanopartículas de alumina, indicou a provável gradual dissolução 

desta na água. 

O formato das nanopartículas também foi estudado, em uma pesquisa recente realizada 

por M. M. Ghosh, S. Ghosh e S.K. Pabi [24]. Nanopartículas de cobre, com formato cilíndrico 

e pontas redondas, apresentaram condutividade térmica maior em relação ao mesmo nanofluido 

com partículas de cobre esféricas. A maior eficiência do resfriamento é devido ao aumento da 

área superficial das partículas, assim aumentando as colisões com o componente aquecido. 

 Nesta mesma pesquisa, os efeitos da temperatura inicial do fluido de resfriamento 

(temperatura de banho) sobre a condutividade térmica do nanofluido a base de água, foram 

estudados utilizando um simulador de dinâmica estocástica molecular para condutividade 

térmica de nanofluidos, desenvolvido por Ghosh et al. [25]. Na faixa de 25°C a 60°C, concluiu-

se que com o aumento da temperatura de banho, obtêm-se um aumento nas propriedades de 

resfriamento do nanofluido. Possíveis explicações para este aperfeiçoamento podem ser em 

função da diminuição da viscosidade do fluido ou ao possível aumento das colisões entre as 

nanopartículas e o componente com a maior temperatura.  
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2.6 Preparação e caracterização de nanofluidos 

 A síntese de um nanofluido pode ser concluída por dois tipos de métodos, os quais são 

os métodos de um passo ou de dois passos [13, 15-19, 21, 27, 28]. Os processos de um passo 

incluem as técnicas de evaporação direta. Esta técnica, desenvolvida por Yatsuya et al. [27], e 

depois aperfeiçoada por Wagener et al. [28], consiste em vaporizar um material em uma câmara 

a vácuo a altas temperaturas. A condensação do vapor para a formação das nanopartículas 

ocorre entre o vapor e o líquido. Este método, de acordo com Eastman et al. [13], mesmo 

minimizando a aglomeração de partícula no produto obtido, quando comparado com o método 

descrito a seguir, possui uma limitação, pois o fluido de resfriamento necessita possuir pequena 

pressão de vapor, menor que 1 torr, o que restringe o uso deste processo em escala industrial. 

 O método de dois passos é resumido em obter as nanopartículas como um nanopó, e 

posteriormente dispersando-o em um fluido de base. O termo nanopó significa um pó de certo 

produto com uma distribuição de tamanho de partícula menor que 100 nm. Mas como as 

matérias primas disponíveis não possuem esta faixa, existem métodos para a redução de 

tamanho de partícula, entre elas: a vaporização do material em condições descritas semelhantes 

no método anterior, onde a matéria prima é vaporizada em uma câmara a vácuo, mas é 

condensada através de colisões com um gás inerte de pressão controlada, como Hélio; e a 

moagem de alta energia, que se mostrou como um potencial método para confecção das 

nanopartículas visando aplicação em fluidos de resfriamento [29]. 

  Durante a redução de tamanho, muita energia é requerida para quebrar as forças internas 

presentes no pó inicial. Isto ocorre pois as forças internas presentes em uma partícula serão 

acumuladas nas novas superfícies criadas. Forças mecânicas são utilizadas para realizar tal 

trabalho. É importante ressaltar que cerca de 95% da energia utilizada neste processo é 

convertido em calor.  

 O sistema utilizado pela moagem de alta energia, mais especificamente o moinho 

planetário, compõe-se de um disco principal com certa rotação, e dois discos secundários com 

rotação contrária, onde o conjunto bola:pó se localiza. Estas rotações opostas criam forças 

centrífugas que aumentam o efeito da moagem entre a superfície das bolas e do pó. Observando 

apenas o recipiente onde a matéria prima se localiza, existe o pó, o meio de moagem, neste caso 

esferas, e a solução defloculante. O atrito criado entre as esferas e o pó realiza a força mecânica 

suficiente para quebrar as partículas em tamanhos menores.  



32 

 

É importante lembrar que o tempo de moagem total possui grande influência na 

distribuição de tamanho de partícula obtido no final da moagem, como demostrado nas figuras 

11(a) e (b). 

 

Figura 11: (a) Difrações de raios-X de γ-Al2O3 em períodos de tempo.  (b) O tamanho do cristalito da α-Al2O3 em 

função do tempo de moagem [30]. 

O difratograma obtido por Panchula e Ying [30] demonstra uma análise qualitativa das amostras 

de alumina (Al2O3) retiradas do moinho em intervalos de 2h, figura 11(a). Neste caso, é possível 

observar a transformação completa da fase γ-Al2O3 em α-Al2O3 com o desaparecimento do pico 

da fase gama com o passar do tempo. Além disso, na figura 11(b), é exposta a redução do 

tamanho do cristalito da fase α-Al2O3 com o aumento do tempo de moagem, assim indicando 

que a moagem é um processo eficiente para a redução de tamanho de partícula. 

 A verificação de tamanho de partícula é uma etapa essencial na pesquisa de nanofluidos, 

pois pequenas variações de até 20 nm podem gerar diferenças em condutividade térmica [9]. A 

verificação pode ser feita por diversos métodos descritos a seguir. 

 A utilização de difração de Raios-X juntamente com a equação de Debye-

Scherrer foi uma das maneiras utilizadas por Rajesh e Prabhu [14], para obter o tamanho de 

cristalitos. Com a difração de Raios-X em uma pequena amostra é possível obter um 

difratograma que, com o auxílio de equações e análises de gráficos, o tamanho médio de 

partícula é obtido. A figura 12 demonstra a redução de tamanho de partícula após a moagem 

realizada pela diminuição da contagem de ondas difratadas pela amostra. Observe a diferença 

de escala de contagem na figura 10(a) e 10(b).  
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Figura 12: Difratograma do pó de Al (a) antes da moagem (b) e após a moagem [14]. 

Com a aplicação da equação 14 juntamente com a análise de dados obtidos pelos difratogramas 

foi possível concluir que o tamanho médio de partícula de Al diminui de 12 μm para 51 nm. 

ܦ =
଴.ଽఒ

ఉ ୡ୭ୱ
     (14) 

Onde λ é o comprimento de onda do Raio-X (0.1541 nm), β é a largura total na metade 

máxima, θ é o ângulo de difração e D indica o diâmetro do tamanho de partícula. 

 

Figura 13: Partículas de Al antes da moagem (a) e após a moagem (b) [14]. 

Outro método usado no mesmo experimento foi a análise por microscopia eletrônica de 

varredura (MEV). Com esta técnica foram obtidas as imagens representadas nas figuras 13 (a) 

e (b).  O MEV consiste em um feixe concentrado de elétrons que varre a superfície do material 

sendo analisado. As imagens são produzidas pela leitura dos diversos sinais produzidos pela 

colisão do feixe de elétrons e os átomos presentes no material. Estes sinais podem ser 

interpretados pelos diversos receptores presentes no equipamento, assim possibilitando o estudo 
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complexo da amostra, como topografia, presença de átomos pesados ou leves por contraste, e 

composição química.  

 Outro método para obter a distribuição de tamanho de partícula é utilizando a 

técnica de espectroscopia de atenuação acústica. Esta técnica se baseia em relacionar a 

atenuação do som propagado na amostra com a distribuição de tamanho de partícula. Ondas de 

ultrassom, com frequências variando de 1-100 MHz, se propagam através do sistema 

particulado e o equipamento mede com alta precisão a atenuação obtida em cada frequência. 

Com estes dados, as atenuações são convertidas em dados de distribuição de tamanho de 

partícula, sabendo anteriormente o material sendo analisado e sua matriz [31]. A figura 14 a 

seguir demostra a distribuição de tamanho de partícula de uma amostra de grânulo de vidro, 

fazendo uma relação entre o tamanho de partícula e sua frequência volumétrica na amostra. 

 

Figura 14: Distribuição de tamanho de partícula de uma amostra de grânulo de vidro [31]. 

 Uma vantagem da espectroscopia de atenuação acústica é que as medições podem ser 

realizadas em amostras pouco diluídas. Isto é uma vantagem em relação aos outros métodos 

para a obtenção do tamanho de partícula, pois estes utilizam a transmissão de luz através da 

amostra. Isso significa que essa amostra necessariamente precisa estar diluída. Mas existem 

certos sistemas diluídos que não são estáveis e a análise de sua distribuição de tamanho precisa 

ser realizada em altas concentrações. Nestes casos, a espectroscopia de atenuação acústica é o 

método mais eficiente.  

Além das propriedades de distribuição de partícula, as propriedades físicas desta solução 

também podem ser calculadas. Um exemplo são as características como densidade (equação 
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15) e calor especifico (equação 16). As equações a seguir demonstram os cálculos para obtê-

las. 

 ௣     (15)ߩ߮ + ௕௙ߩ௡௙ = (1 - ߮)ߩ

ܿ௡௙ = (1 - ߮)ܿ௕௙ + ߮ܿ௣      (16) 

Onde os subscritos p, bf e nf se referem respectivamente as nanoparticulas, fluido de 

base e nanofluido. E ρ é densidade e φ é concentração em volume das nanoparticulas [15]. 

A aplicação de nanofluidos no tratamento térmico de têmpera é um assunto 

relativamente novo e espera-se que os resultados obtidos neste trabalho venham trazer uma 

contribuição nesta área. 
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3. OBJETIVOS 

 Dominar a preparação, das nanopartículas de alumina, e a caracterização destas.  

 Obter curvas de resfriamento utilizando os seguintes fluidos: água, nanofluido de sílica 

a base de água, com concentrações volumétricas das suspensões de 0.01%, 0.05% e 

0.1% com tamanho de partícula médio de 50 nm. Repetir os ensaios para três 

temperaturas de banho: 25°C, 40°C e 60°C e obter os parâmetros de resfriamento das 

curvas e comparar o desempenho desses fluidos.  

 Realizar ensaios de resfriamentos consecutivos para o nanofluido de sílica coloidal e 

temperatura de banho de melhor desempenho. Estudar o efeito de ensaios consecutivos 

nas propriedades de resfriamento e no remolhamento. Realizar ensaios de têmperas 

consecutivas com amostras de SAE 4140 em nanofluido de sílica coloidal. Estudar o 

efeito de têmperas consecutivas nas propriedades da superfície do material tratado. 

Todos estes procedimentos possuem a finalidade de estudar e compreender os efeitos da 

adição de nanopartículas, neste caso de alumina e sílica (suspensão coloidal), em água, como 

nas propriedades de resfriamento e superfície do material sendo temperado. 
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4. MATERIAIS E MÉTODOS 

Os estudos foram feitos com Alumina calcinada (Al2O3) e Sílica coloidal (solução aquosa de 

sílica coloidal, Bindzil® 50/80). 

4.1. Moagem de alta energia 

 Para a redução de tamanho de partículas da Al2O3, que inicialmente possuíam um 

tamanho de partícula de 5 μm, foram testadas duas formulações diferentes. Abaixo seguem os 

materiais e vidraria utilizados em cada formulação, métodos e por último uma tabela contendo 

os dados de formulação e os “mill settings” de cada moagem. 

4.1.1. Defloculante: PVB 

 Alumina (Al2O3) calcinada, 5 μm; 

 PVB (polivinilbutiral) em pelots; 

 Álcool isopropílico (C3H8O) 

- ρ = 0,7830-0,7870 g/cm3 

- TE = 81-83°C 

 Conjunto jarra e esferas de alumina, com diâmetro de 10 mm (fig. 15); 

 Béquer de 50 mL; 

 Balança de precisão AS 500C (peso máx 500 g, e=0,1 g); 

 Moinho planetário de alta energia, modelo Pulverisette 4 (Planetary Ball Mill), da 

Fritsch (fig. 16); 

 Estufa a vácuo, Isotemp® modelo 285ª, Fisher Scientific; 

 Peneira granulométrica; 
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Figura 15: Sistema de jarro e esferas de alumina. Fonte: O autor (2012). 

 

Figura 16: Moinho Pulverisette 4, da Fritsch. Fonte: O autor (2012). 

A proporção bola:pó, ou seja, a relação entre o peso das esferas de alumina e o pó de alumina 

a ser moído foi determinada para ser 10:1. Em primeiro lugar, as esferas de alumina eram 

pesadas utilizando uma balança de precisão. Com sua massa determinada, 10% desta era pesada 

com o pó de alumina. O conjunto bola:pó era então posto no jarro de alumina. Em relação ao 

defloculante, foram utilizadas duas frações diferentes do PVB, 1% e 0,5% do peso do pó. O 

PVB era dissolvido no béquer com aproximadamente 50 mL de álcool isopropílico, e em 

seguida, despejado no jarro e completado com este álcool até cobrir as esferas. 

O jarro era então fixado no moinho planetário, utilizando roscas e chapas da própria 

máquina e as configurações de moagem (“mill settings”) eram determinadas no programa do 
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moinho. O ciclo e a quantidade de repetições variam entre as amostras, apenas o intervalo entre 

o ciclo de 5min e a rotação final do sistema, de 500 rpm, foram mantidos constantes. 

Após a moagem, a solução e as esferas eram despejadas em um recipiente e colocadas na 

estufa a vácuo, com temperatura ajustada para 100°C. Após 3h de secagem, o recipiente era 

retirado, e o pó era raspado deste, e armazenado em um saco plástico. A amostra era identificada 

e datada. 

4.1.2 Defloculante Disperlam LC 

 Alumina (Al2O3) calcinada, A 1000 SG, da Almatis.  

 Água destilada; 

 Disperlam LC; 

 Conjunto jarra e esferas de alumina, com diâmetro de 10 mm (fig. 13); 

 Pipeta descartável; 

 Béquer de 200 mL; 

 Balança de precisão AS 500C (peso máx. 500 g, e = 0,1 g); 

 Agitador mecânico IKA®RW 20 Digital; 

 Moinho planetário de alta energia, modelo Pulverisette 4, da Fritsch (fig. 14); 

 Estufa a vácuo, Isotemp® modelo 285ª, Fisher Scientific; 

 Peneira granulométrica; 

A obtenção da massa das esferas de alumina e do pó de alumina seguiu os mesmos 

procedimentos descritos na secção 4.1.1, mas nesta formulação o pó de alumina foi posto em 

um béquer de 200 mL, e em seguida foi colocado aproximadamente 150 mL de água destilada. 

Em seguida, três gotas de disperlam LC eram adicionadas a solução utilizando uma pipeta 

descartável. Com isto o sistema era agitado utilizando um agitador mecânico. Após a 

verificação da obtenção de uma solução homogênea, esta era colocada junto às esferas no jarro 

de alumina.  

O jarro era posto no moinho e os mesmos passos de secagem e armazenamento já descritas 

na Secção 4.1.1. foram executados.  

A seguir, tabela 1 contendo os dados de preparação de cada amostra de alumina moída.  
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Tabela 1: Dados de preparação de cada amostra de moagem. 

Amostra  Defloculante 
Peso esf. 

(g) 
Peso pó 

(g) PVB 
Tempo do 

ciclo Repetições 

Alumina 3h PVB 
PVB+Ál. 

Isop. 143,97 14,39 1% 30min 5 

Alumina 30h PVB 
PVB+Ál. 

Isop. 82,44 8,24 0,5% 1h 29 
Alumina 15h 
Disp. I e II Disperlam 141,12 14,12 - 1h 14 
Alumina 30h 
Disp. Disperlam 140,77 14,08 - 1h 29 

Fonte: O autor (2012). 

4.2. Análise de tamanho de partícula 

 As amostras de alumina analisadas, juntamente com seus nomes de referências, e o 

equipamento utilizado estão descritos a seguir. 

 Quatro amostras de alumina; 

-Alumina moída durante 30h com o defloculante PVB (Alumina 30h PVB) 

-Alumina moída durante 15h com o defloculante disperlam (Alumina 15h Disp. I) 

-Alumina moída durante 15h com o defloculante disperlam (Alumina 15h Disp. II) 

-Alumina moída durante 30h com o defloculante disperlam (Alumina 30h Disp.) 

 Analisador de tamanho de partícula, modelo APS-100, da Matec Applied Sciences (fig. 

17); 

 Água destilada. 
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Figura 17: Analisador de tamanho de partícula. Fonte: O autor (2012). 

As amostras de alumina foram previamente diluídas em água com o auxílio de um 

béquer, e posteriormente colocadas no recipiente da máquina APS-100. A diluição das 

partículas em água é necessária para obter melhor atenuação das ondas de som, obtendo 

melhores resultados de distribuição de tamanho de partícula de certa amostra. Depois de 

colocada no recipiente, com o auxílio do software do equipamento, a agitação da solução era 

acionada, para evitar aglomeração de partículas, e o aquecimento da amostra realizado com o 

aquecedor interno do próprio equipamento até atingir a temperatura de 27°C. Ao atingir esta 

temperatura, o ensaio era iniciado. 

Ao finalizar o ensaio, o software apresentava o relatório da amostra, juntamente com os 

gráficos de distribuições de tamanho de partícula versus volume, área ou número. A distribuição 

escolhida para apresentar os dados foi de frequência volumétrica versus diâmetro. 

4.3. Preparação dos nanofluidos 

 Os nanofluidos preparados foram de sílica coloidal à base de água, nas concentrações 

volumétricas de 0,01%, 0,05% e 0,1%. Os materiais, vidrarias e equipamentos utilizados estão 

descritos a seguir. As concentrações citadas no restante do relatório são referentes a 

concentrações volumétricas. 
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 Sílica coloidal, Bindzil® 50/80 (solução aquosa de sílica coloidal), AkzoNobel; 

- Sílica, %peso: 50  

- Área especifica de superfície: 80 m2/g 

- pH: 9,5 

-Viscosidade: 8 cP 

- ρ = 1,4 g/cm3 

- Na2O, %peso: 0,2 

- Formato da partícula: esférica. 

- Tamanho de partícula médio (informado pelo fabricante): 50 nm 

 Água destilada; 

 Béquer de 2000 mL; 

 Recipiente de 10 L; 

 Balança de precisão (peso máx. 3000 g, e = 0,1 g); 

Para obter os nanofluidos de sílica a partir do Bindzil ® 50/80 foi necessário utilizar as 

seguintes equações para determinar a massa da sílica coloidal e de água destilada que seriam 

misturados. O exemplo a seguir demonstra os passos seguidos para a concentração de 0,1%. 

݋݀݅ݑ݈݂݋݊ܽ݊ ݁݀ ܮ í݈݅ܿܽ ݀݁ 2ݏ ݁݀ ݈݋ݒ0,1% =  (17)     ܮ݉ 2

௦í௟௜௖௔ߩ = 2,5 ݃ ܿ݉ଷ⁄      (18) 

௦í௟௜௖௔ߩ =
௠ೞí೗೔೎ೌ

௩ೞí೗೔೎ೌ
; ݉௦í௟௜௖௔ = 2,5 × 2 =  (19)     (݈݅ݖ݀݊݅ܤ ݁݀ ݃ 10) í݈݅ܿܽݏ ݁݀ 5݃

஻௜௡ௗ௭௜௟ߩ =  
௠ೞí೗೔೎ೌା௠á೒ೠೌ

௩
; 1,4 =

ଵ଴

௩
஻௜௡ௗ௭௜௟ݒ ; =  (20)     ܮ݉ 7,143

ܮ 2 − ஻௜௡ௗ௭௜௟ݒ  = ∴ ;á௚௨௔ݒ á௚௨௔ݒ  = ݉á௚௨௔ = 1992,857 ݃     (21) 

 Com as massas da sílica coloidal e da água destilada, primeiramente a sílica coloidal era 

despejada no recipiente, que estava sobre a balança zerada. Ao atingir o peso desejado, a 

balança era novamente zerada e em seguida a água destilada era despejada até atingir o peso 

desejado. Com isso o recipiente era fechado, identificado e datado. 

 A seguir a tabela 2 contendo as três formulações para os nanofluidos de sílica a base de 

água, a partir do Bindzil ® 50/80 (50% em peso de sílica). 
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Tabela 2: Formulações para os nanofluidos de sílica. 

[Sílica] (%) Massa Bindzil 50/80 (g) 
Massa de água destilada 

(g) 
0,01 1 1999,29 
0,05 5 1996,43 
0,1 10 1992,857 

Fonte: O autor (2012). 

4.4. Curvas de resfriamento 

As curvas de resfriamento foram realizadas com água e com os nanofluidos de sílica, 

para futura comparação dos resultados. Em primeiro lugar, as curvas de resfriamento foram 

obtidas seguindo a norma ASTM D6200-01 [32]. Resumidamente, isso implica que o fluido 

não deve ser agitado e deve possuir temperatura de 60°C; utilização da sonda INCONEL 

cilíndrica; termopar do tipo K inserido no centro geométrico; sonda a 850°C e volume de 2000 

ml de fluido de resfriamento. Além das curvas a 60°C, para melhor análise das propriedades 

térmicas dos nanofluidos de sílica coloidal a base de água, curvas à temperatura ambiente 

(25°C) e 40°C também foram realizadas.  

Para estudar a influência de têmperas consecutivas nas propriedades de remolhamento 

e retirada de calor em nanofluidos, que foram relatados na literatura (ver Seção 2.5), cinco 

resfriamentos em sequência foram feitos com o nanofluido 0,01%vol de sílica coloidal, com 

temperatura de banho em torno de 25°C. Durante o resfriamento a sonda foi filmada, utilizando 

uma câmera de alta resolução para estudar o comportamento de remolhamento. 

Nos ensaios envolvendo resfriamentos em sequência, a mesma sonda foi utilizada e não 

foi lavada entre os ensaios. Os nanofluidos também não foram trocados durante as repetições. 

Todas as medidas foram realizadas em duplicata e a média foi utilizada como resultado final. 

4.4.1. Curvas de resfriamento 

 Os matérias e equipamentos utilizados para a obtenção das curvas de resfriamento são 

descritos a seguir.  

 Nanofluido de sílica coloidal a base de água nas concentrações de: 0,01%vol, 0,05%vol 

e 0,1%vol; 

 Água; 

 Béquer de 2000 mL; 
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 Termômetro; 

 Sonda cilíndrica INCONEL 600, com termopar do tipo K no centro geométrico; 

 Tripé para fixação de sonda durante a têmpera; 

 Aquecedor para sonda N1100; 

 Aquecedor Marchesoni®, 220V, 550W; 

 Aquisitor de dados LabJack U6-PRO; 

 Câmera fotográfica de alta resolução. 

 

Figura 18: Sistema de aquisição de curvas de resfriamento. Fonte: O autor (2012). 

Um volume de 2000 mL do fluido de resfriamento foi colocado no béquer, e aquecido até 

a temperatura desejada (25°C, 40°C ou 60°C). A sonda foi inserida no forno e aquecida a 880°C, 

para garantir estabilidade térmica. O béquer com a solução foi colocado embaixo do tripé para 

fixação da sonda, e a sonda foi retirada do forno e colocada na solução verticalmente, assim 

iniciando o processo de têmpera. Esta montagem esta demonstrada na figura 18. 

Antes do contato entre a sonda e o fluido, o aquisitor de dados era ativado para o registro 

da variação da temperatura da sonda durante 60 segundos. No caso dos resfriamentos 
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consecutivos, a câmera de alta resolução era acionada e filmava todo processo de resfriamento 

da sonda. As imagens foram posteriormente editadas. Após o término do resfriamento, a sonda 

era retirada e lavada. Nanofluidos eram descartados devido à possibilidade na alteração da 

concentração de nanopartículas, devido a uma possível deposição de partículas na superfície da 

sonda durante o resfriamento. 

4.4.2. Parâmetros de curva 

Com o programa do aquisitor de dados Labjack, os dados obtidos de cada curva foram 

transferidos para uma tabela excel, e assim as curvas de temperatura versus tempo e taxa de 

resfriamento versus tempo puderam ser feitas. 

Os gráficos foram analisados e utilizando o método de Kobasko já descrito na revisão 

bibliográfica, os coeficientes de transferência de calor nas temperaturas de 700°C, 300°C e 

200°C foram calculados para cada fluido nas três temperaturas de banho. 

4.5. Ensaios de têmpera 

Os seguintes materiais e equipamentos foram utilizados para a realização dos ensaios de 

têmpera consecutivos: 

 Nanofluido de sílica coloidal à base de água na concentração volumétrica de 0,01%; 

 Água; 

 Amostras circulares (30x10 mm) de aço SAE 4140, que seguiram técnicas 

convencionais de preparação de amostras metalográficas; 

 Amostras quadradas (30x30x2 mm) de aço inox AISI 304, que estavam previamente 

polidas; 

 Forno convencional com termopar; 

 Recipiente metálico de 2000 ml; 

 Equipamentos de segurança; 

 Dessecador. 

Para as amostras de aço SAE 4140, os seguintes parâmetros de têmpera foram seguidos: 

Tbanho = 25°C (ambiente); Tforno = 900°C e tencharque = 3 horas. Para as amostras de aço inox AISI 

304, os parâmetros de têmpera foram: Tbanho = 25°C (ambiente); Tforno = 900°C e tencharque = 1 

hora. O tempo de enchaque foi reduzido no caso do aço inox devido ao foco de estudo ser 
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apenas a superfície do material, e não a mudança de propriedades mecânicas atingida com o 

tratamento térmico, mesmo porque não há modificações de fase nesse tipo de aço. 

O forno era previamente regulado para os parâmetros desejados e então ligado. Após a 

temperatura do forno se estabilizar em 900°C, as amostras eram colocadas e deixadas dentro 

do forno nesta temperatura durante seu respectivo tempo de encharque. Quando o tempo era 

atingido, as amostras eram retiradas utilizando um pegador apropriado e colocadas dentro do 

fluido de resfriamento. As amostras não eram agitadas quando estavam submersas.  

Após o ensaio, uma amostra era retirada do forno e identificada, juntamente com o número 

de têmperas que sofreu. 

Seis amostras de aço SAE 4140 e AISI 304 foram obtidas, onde para cada material cinco 

foram temperadas em nanofluido de sílica, com concentração de 0,01%vol, uma em água e uma 

não sofreu tratamento. As amostras foram guardadas em um dessecador para não haver 

contaminação da superfície das amostras. 

4.6. Análise superficial das amostras temperadas 

 Para estudar a possível deposição de nanopartículas durante os ensaios de têmpera 

utilizando nanofluido como meio de resfriamento, a análise da superfície das amostras tratadas 

foi realizada. Esta inclui estudo do ângulo de contato em função do número de têmperas 

consecutivas e estudo da topografia e composição da superfície. As amostras de aço SAE 4140 

não foram estudas nesta parte da pesquisa devido à descamação sofrida durante os ensaios de 

têmpera. Este aspecto é discutido na Seção 5.4. 

4.6.1. Molhabilidade 

 Para o estudo de ângulo de contato de uma gota de água e o substrato, foram utilizados 

os seguintes equipamentos e materiais. 

 CAM 101 (figura 19); 

 Água destilada; 

 Sete amostras quadradas de aço AISI 304 (Cinco temperadas em nanofluido de sílica a 

0,01%vol, uma em água e uma não temperada para comparação). 
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Figura 19: Esquema do equipamento CAM-101, da KSV [7]. 

Incialmente a câmera digital do equipamento era ajustada, seringa abastecida com água 

destilada, e o software apropriado era inicializado. A amostra era posicionada sobre a 

plataforma principal e em seguida uma gota de água era feita com a seringa e posta sobre a 

superfície do material. Todo este processo era fotografado e as imagens eram obtidas pelo 

software do equipamento. Para cada amostra, três gotas foram realizadas, das quais foram 

retiradas seis medidas de ângulo de contato. Médias e desvios padrão foram obtidos para cada 

amostra e posteriormente comparados. 

4.6.2. Topografia e composição da superfície 

 Os materiais e equipamentos utilizados para a análise de deposição de nanopartículas de 

sílica durante os ensaios de têmpera estão listados a seguir: 

 Microscópio eletrônico de varredura, modelo Inspect 50, da FEI; 

 Amostras de aço inox AISI 304 temperadas repetidamente em nanofluido de sílica 

coloidal (0,01%vol), em água, e uma amostra não tratada para referência;  

As amostras eram colocadas no porta-recipiente do equipamento e posteriormente um vácuo 

era criado dentro desta. As especificações do equipamento eram ajustadas para obter-se a 

melhor imagem. Estas incluíram a diferença de potencial para ajustar a energia do feixe de 

elétrons, ajuste e foco das lentes e os modos de detecção de sinais. O modo de elétrons 

secundários foi selecionado para obter imagens da topografia. Para obter-se imagens que 

indicassem a diferença do peso atômico dos elementos presentes na amostra pela diferença de 

contraste o modo de análise dos elétrons retroespalhados era selecionado. 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

5.1. Preparação dos nanopós de alumina 

5.1.1. Moagem de alta energia 

 Foram obtidas quatro principais amostras de alumina moídas: Alumina 30h PVB, 

Alumina 15h Disp. I, Alumina 15h Disp. II e Alumina 30h Disp. Estas foram escolhidas para a 

análise de tamanho de partícula.  

 Embora, em função da distribuição inadequada do tamanho das partículas, a alumina 

não tenha sido usada para a preparação dos nanofluidos, em termos de aprendizagem, os 

resultados foram positivos. Foi possível conhecer e se familiarizar com as técnicas de moagem 

de alta energia. 

5.1.2. Análise de tamanho de partícula   

 
Figura 20: Distribuição de tamanho de partícula da amostra (a) Alumina 30h PVB; (b) Alumina 15h Disp. I; (c) Alumina 15h 

Disp. II; (d) Alumina 30h Disp. Fonte: O autor (2012). 
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A figura 20 apresenta os gráficos de frequência volumétrica versus diâmetro (μm) (linha 

azul) retirados dos relatórios de cada amostra, do software do equipamento APS 100. A linha 

tracejada observada representa a atenuação do som durante a análise. 

Analisando cada gráfico, foi feita uma tabela indicando as granulometrias obtidas de cada 

amostra para melhor visualização dos resultados. 

Tabela 3: Intervalos de diâmetro de partícula. 

Amostras Intervalo (μm) 
(a) Alumina 30h PVB 1,00 – 1,30 
(b) Alumina 15h Disp. I 2,20 – 3,10 
(c) Alumina 15h Disp. II 2,40 – 3,10 
(d) Alumina 30h Disp. 2,50 – 3,20 

       Fonte: O autor (2012) 

 As amostras de alumina apresentaram tamanhos de partículas na grandeza de microns, 

e distribuições muito amplas, que indica pouca precisão no tamanho de partícula final. Mas 

comparando os intervalos obtidos com o gráfico de distribuição de tamanho de partícula (fig. 

20) da alumina calcinada A1000 SG, fornecido pelo fabricante [33], aparentemente não houve 

redução de tamanho de partícula. A redução de tamanho ocorreu, mas ocorreu também a 

aglomeração de partículas.  

 

Figura 21: Distribuição de tamanho de partícula típica da Alumina calcinada, A1000 SG, da Almatis [33]. 

 Com a diminuição de tamanho de partícula, cria-se maior energia superficial nas 

partículas de alumina, devido à quebra de ligações químicas, assim ocasionando a aglomeração 

destas partículas, devido à grande afinidade. A solução para a aglomeração das partículas seria 
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a utilização de defloculante, que foi utilizado (PVB e Disperlam) e o estudo do potencial zeta 

da solução aquosa da alumina. O potencial zeta indicaria faixas de pH da solução que 

apresentariam menor afinidade entre as partículas, assim reduzindo ao mínimo a aglomeração 

destas. 

 Com os resultados obtidos, concluiu-se que a utilização de moinhos de alta energia não 

é o melhor método para a obtenção de nanopartículas a serem usadas em nanofluidos, por dois 

motivos. Primeiramente, pela necessidade de se ter alta concentração de partículas na faixa 

nanométrica, o que não é viável neste tipo de processamento, pois a moagem de alta energia 

dificilmente atinge diâmetros menores que 100 nm. Segundo, o tempo, mão de obra, e erros 

sistemáticos envolvidos que promovem aglomeração (secagem, peneira, armazenamento, etc.) 

são fatores que podem ser eliminados se as nanopartículas forem adquiridas por um fabricante, 

na forma de dispersão coloidal, que é o caso da Bindzil 50/80 (sílica coloidal). Além de obter 

o produto de forma rápida, a precisão de tamanho de partícula é garantida pelo fabricante e não 

teria que lidar com o problema da aglomeração, pois a solução já possui o pH ideal para preveni-

la. Para fabricar o nanofluido, basta diluir a solução com água destilada. 

5.2. Preparação dos nanofluidos 

 Devido à aglomeração de partículas observada nas amostras de alumina e a 

granulometria desejada não atingida, nanofluidos de alumina não foram usados. Entretanto, as 

dispersões de sílica coloidal foram bem sucedidas e nenhuma dificuldade foi encontrada, 

mostrando assim que a técnica utilizada foi eficiente, embora o tamanho das partículas que foi 

medido tenha sido maior do que o especificado pelo fabricante. 

5.3. Curvas de resfriamento e parâmetros 

 Os resultados das curvas de resfriamento, parâmetros de resfriamento, para as três 

temperaturas de banho distintas, e resfriamentos consecutivos são discutidos neste item. Em 

cada item será discutido o efeito das diferentes concentrações de nanopartículas, em cada 

temperatura de banho separadamente e posteriormente, a comparação entre as três temperaturas 

de banho. O último item relata o efeito de resfriamentos consecutivos na curva de resfriamento 

e no remolhamento da peça. 

5.3.1. Temperatura de banho a 25°C: Curvas e Parâmetros 
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A seguir serão apresentadas as curvas de resfriamento, taxas de resfriamento e os coeficientes 

de transferência de calor da água e dos nanofluidos de sílica, para a temperatura de banho de 

25°C (ambiente) sem agitação.  

 

Figura 22: Curvas de resfriamento da água, e de nanofluido de sílica a base de água, nas concentrações 0,01%vol, 0,05%vol e 

0.10%vol. Temperatura de banho ≈ 25°C. Fonte: O autor (2013). 

Analisando as curvas de resfriamento, tem-se que a presença de fase de vapor é 

praticamente inexistente, apresentando uma velocidade de remolhamento muito alta em todos 

os casos. Pelo fato das quatro curvas praticamente se sobreporem, as melhorias atingidas pela 

adição de nanopartículas de sílica à água são melhor observadas na derivada da curva de 

resfriamento e na análise dos coeficientes de transferência de calor calculados. 

 Na figura 23, taxa de resfriamento por temperatura, é possível observar com maior 

detalhe que nos fluidos analisados a fase de vapor é inexistente, independente da concentração 

volumétrica do nanopó. Assim também a água não apresentou, nesta temperatura de banho, fase 

vapor. O que se verifica é que a taxa máxima é maior para o nanofluido de menor concentração, 

atingindo um aumento de 15% com relação à água, como mostrado na tabela 4. 
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Figura 23: Variação das taxas de resfriamento da água, e de nanofluido de sílica a base de água, nas concentrações 0,01%vol, 

0,05%vol e 0.10%vol. Temperatura de banho ≈ 25°C. Fonte: O autor (2013). 

Tabela 4: Taxas máximas de resfriamento com temperatura de banho ≈ 25°C. 

Sílica %vol. Taxa máxima (°C/s) Temperatura (°C) Aumento em relação à água (%) 
Água 235,57 648,14 - 
0,01 271,2 733,48 115,13 
0,05 258,4 689,76 109,69 
0,10 253,17 663,64 107,47 

Fonte: O autor (2013). 

 Das curvas e taxas de resfriamento, os seguintes parâmetros são extraídos: 

CR = Taxa de resfriamento, a 700°C, 300°C e 200°C. 

t = Tempo para atingir a temperatura de 700°C, 300°C e 200°C. 

 Para o tratamento térmico de têmpera em aços, tais parâmetros são de fundamental 

importância e a partir deles também se calcula o coeficiente de transferência de calor. 
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Tabela 5: Parâmetros de resfriamento obtidos com temperatura de banho ≈ 25°C, sem agitação.  

Temp. de banho: 25°C Água Sílica 0,01%vol Sílica 0,05%vol Sílica 0,10%vol 

CR700°C (°C/s) 229,19 269,05 256,68 246,33 

CR300°C (°C/s) 79,01 80,35 79,88 79,37 

CR200°C (°C/s) 31,87 29,4 31,41 31,95 

t700°C (s) 1,53 1,5 2,42 2,61 

t300°C (s) 4,0 3,9 4,84 4,99 

t200°C (s) 5,91 5,72 6,7 6,87 
 Água Sílica 0,01%vol Sílica 0,05%vol Sílica 0,10%vol 

Coeficiente de 
transferência de Calor 
a 700°C (W/m2K) 

7377 9635 8874 8298 

Coeficiente de 
transferência de Calor 
a 300°C (W/m2k) 

5497 5660 5618 5554 

Coeficiente de 
transferência de Calor 
a 200°C (W/m2k) 

2915 2624 2850 2928 

Fonte: O autor (2013). 

Observando os parâmetros de resfriamento, verificou-se que as propriedades de 

resfriamento obtidas com a adição de nanopartículas de sílica coloidal à água se modificam, 

especialmente no início do resfriamento. A 700°C, a dispersão com 0.01% de sílica apresentou 

o maior coeficiente de transferência de calor, 9635 W/m2K. 0.05% apresentou o segundo maior 

coeficiente e com uma pequena vantagem em relação a concentração de 0.1%. O aumento foi 

maior que 900 W/m2K em todos os casos. A 300°C os coeficientes de transferência de calor 

dos nanofluidos são levemente maiores que a água. A 200°C todos os resultados foram 

parecidos, como menor coeficiente sendo da concentração de 0.01%, 2624 W/m2K. Esses 

resultados são interessantes, pois normalmente os fluidos que tem maior eficiência a altas 

temperaturas, também provocam um aumento na retirada de calor na faixa de transformação 

martensítica (300°C-200°C), potencializando o fenômeno das distorções.  

Para a temperatura de banho a 25°C temos que, em todos os casos, a fase de vapor é 

praticamente nula e, mais importante, existe uma relação inversa entre as concentrações das 

nanopartículas de sílica coloidal na água e as taxas máximas obtidas destas, em relação à água 

pura. Ou seja, na faixa de 0.01% a 0.1% o aumento da taxa máxima é maior quanto menor for 
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a concentração, o que não esta de acordo com a literatura. Em relação aos coeficientes de 

transferência de calor, pode-se dizer que existe um aumento significativo na temperatura de 

700°C. A correlação inversa entre concentração e aumento, presente nas taxas máximas de 

retirada de calor, esta presente nos coeficientes de transferência de calor. O aumento dos 

coeficientes continua até 300°C, porém o aumento é praticamente insignificante e a correlação 

entre concentração e aumento não existe. 

5.3.2. Temperatura de banho a 40°C: Curvas e Parâmetros 

A seguir serão apresentadas as curvas de resfriamento, taxas de resfriamento e os 

coeficientes de transferência de calor da água e dos nanofluidos de sílica, para a temperatura de 

banho de 40°C sem agitação. 

 

Figura 24: Curvas de resfriamento da água, e de nanofluido de sílica a base de água, nas concentrações 0,01%vol, 0,05%vol e 

0,10%vol. Temperatura de banho ≈ 40°C. Fonte: O autor (2013). 

 Na figura acima, percebe-se que a fase de vapor presente no início da têmpera, utilizando 

a água pura como fluido de resfriamento, é reduzido ao mínimo com a adição de nanopartículas 

de sílica. Nos resfriamentos utilizando sílica coloidal, foi observada a formação da fase de 

vapor, mas esta foi rapidamente eliminada, assim iniciando o resfriamento por condução 

anteriormente. 
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Tabela 6: Taxas máximas de resfriamento com temperatura de banho ≈ 40°C. 

Sílica 
(%vol) 

Taxa máxima 
(°C/s) 

Temperatura 
(°C) 

Aumento em relação à água 
(%) 

Água 186,98 608,26 - 
0,01 231,03 674,21 123,56 
0,05 255,06 703,82 136,41 
0,10 253,82 733,83 135,75 

Fonte: O autor (2013). 

 

Figura 25: Variação das taxas de resfriamento da água, e de nanofluido de sílica a base de água, nas concentrações 0,01%vol, 

0,05%vol e 0,10%vol. Temperatura de banho ≈ 40°C. Fonte: O autor (2013). 

A extração de calor da sonda obtida utilizando os nanofluidos foi maior do que 

utilizando a água. Além de resfriarem a sonda com maior velocidade, as temperaturas onde as 

taxas máximas ocorreram foram mais altas. As maiores concentrações, 0,1% e 0,05% 

apresentaram as maiores taxas encontradas, de aproximadamente 255 °C/s, representando um 

aumento em relação à água de 36%. 
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Tabela 7: Parâmetros de resfriamento obtidos com temperatura de banho ≈ 40°C, sem agitação.  

Banho: 40°C Água Sílica 0,01%vol Sílica 0,05%vol Sílica ,10%vol 

CR700°C (°C/s) 162,36 229,72 254,18 251,32 

CR300°C (°C/s) 72,44 75,57 75,75 76,59 

CR200°C (°C/s) 28,86 28,71 28,02 29,29 

t700°C (s) 5,47 1,89 2,02 1,89 

t300°C (s) 8,25 4,39 4,47 4,33 

t200°C (s) 10,34 6,38 6,44 6,24 

  Água Sílica 0,01%vol Sílica 0,05%vol Sílica 0,10%vol 

Coeficiente de 
transferência de 
Calor a 700°C 
(W/m2K) 

4634 7664 9075 8908 

Coeficiente de 
transferência de 
Calor a 300°C 
(W/m2K) 

5248 5618 5638 5745 

Coeficiente de 
transferência de 
Calor a 200°C 
(W/m2K) 

2876 2850 2761 2928 

Fonte: O autor (2013). 

Novamente, as melhorias promovidas pela adição das nanopartículas de sílica podem 

ser mais bem observadas analisando os coeficientes de transferência de calor ao longo do 

resfriamento. A 700°C a concentração de sílica mais eficiente foi de 0,05%, demonstrando um 

coeficiente de 9075 W/m2K, seguido pela concentração de 0,1% com um valor bem próximo. 

A menor concentração de sílica apresentou um coeficiente de transferência de calor de 7664 

W/m2K. A água apresentou um coeficiente muito baixo, 4634 W/m2K, aproximadamente 

metade do nanofluido mais eficiente. A 300°C tem-se resultados similares, na faixa de 5200-

5800 W/m2K, porém todos nanofluidos possuem coeficientes maiores. A 200°C todos 

apresentam resultados similares, na faixa de 2700-3000 W/m2K, sendo que o menor coeficiente 

de transferência de calor encontrado foi para a concentração de 0,05%. 

Na temperatura de banho a 40°C, durante o resfriamento com a adição de nanoparticulas 

de sílica, a fase de vapor presente na curva utilizando água pura é quase que inexistente, devido 

a alta velocidade de remolhamento proporcionada. As concentrações mais altas, 0,1% e 0,05% 

possuem curvas de resfriamento semelhantes e foram as que demonstraram um aumento mais 

eficiente. A concentração de 0,01% obteve um aumento das propriedades de retirada de calor, 
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porém menor em relação às concentrações maiores. As taxas máximas encontradas foram de 

no mínimo 23,56% maiores do que a água. As taxas das duas maiores concentrações foram 

praticamente idênticas. Analisando os coeficientes de transferência de calor, o maior aumento 

foi na temperatura de 700°C. Nas temperaturas de 300°C e 200°C os coeficientes são muito 

similares. Resumidamente tem-se que na temperatura de banho de 40°C, sem agitação, quanto 

maior a concentração de sílica coloidal, na faixa de 0,01% a 0,05%, maior o aumento nas 

propriedades de resfriamento da água. Entre 0,05% e 0,1%, as propriedades térmicas são 

similares. 

5.3.3. Temperatura de banho a 60°C: Curvas e Parâmetros 

A seguir serão apresentadas as curvas de resfriamento, taxas de resfriamento e os 

coeficientes de transferência de calor da água e dos nanofluidos de sílica, para a temperatura de 

banho de 60°C sem agitação. 

 

Figura 26: Curvas de resfriamento da água, e de nanofluido de sílica a base de água, nas concentrações 0,01%vol, 0,05%vol e 

0,10%vol. Temperatura de banho ≈ 60°C. Fonte: O autor (2013). 

Com as curvas de temperatura versus tempo, observou-se que os comportamentos de 

resfriamento das três concentrações de sílica foram muitos similares. Já a água apresentou uma 

curva com grande camada de vapor que durou até 8 segundos. As curvas dos nanofluidos 
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praticamente se sobrepõem. Além disso, todas apresentaram um resfriamento mais eficiente 

quando comparadas com a água. Houve uma grande diminuição na fase de vapor, que ficou 

praticamente inexistente, e resfriaram a sonda com maior velocidade. 

 A grande fase de vapor presente, quando se utilizou a água, ficou mais evidente com a 

derivada da curva de temperatura versus tempo. A taxa de retirada de calor permanece na casa 

de 18°C/s até atingir uma temperatura e 720°C, o que representa a retirada de calor por radiação 

pelo vapor. Nas curvas com a adição de nanopartículas, observou-se uma rápida extração de 

calor desde o início do resfriamento, devido ao fato da camada de vapor colapsar no início do 

resfriamento, dando início ao resfriamento por convecção. 

Tabela 8: Taxas máximas de resfriamento com temperatura de banho ≈ 60°C. 

Sílica 
(%vol) 

Taxa máxima 
(°C/s) 

Temperatura 
(°C) 

Aumento em relação à água 
(%) 

Água 133,6 509,47 - 
0,01 198,24 734,28 148,38 
0,05 196,01 752,11 146,71 
0,10 197,85 721,82 148,09 

Fonte: O autor (2013). 

 

Figura 27: Variação das taxas de resfriamento da água, e do nanofluido de sílica a base de água, nas concentrações 0,01%vol, 

0,05%vol e 0,10%vol. Temperatura de banho ≈ 60°C. Fonte: O autor (2013). 
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Com a derivada da curva de resfriamento, tem-se que as taxas máximas obtidas com a 

adição de nanopartículas de sílica foram muito similares e todas maiores do que da água. As 

temperaturas de taxas máximas foram muito próximas, no caso dos nanofluidos, e quando 

comparadas com a água possuem uma diferença de no mínimo 200°C. As taxas máximas dos 

nanofluidos se diferem na casa das unidades. O maior valor foi de 198,24 °C/s, representando 

um aumento de 48,38% em relação à taxa máxima da água. Uma relação linear entre a 

concentração de sílica e o aumento da taxa máxima não foi observado nesta temperatura de 

banho, de 60°C, indicando que a temperatura de banho tem uma relação com o efeito da adição 

de nanopartículas a água. 

Tabela 9: Parâmetros de resfriamento obtidos com temperatura de banho ≈ 60°C, sem agitação.  

Banho: 60°C Água Sílica 0,01%vol Sílica 0,05%vol Sílica 0,10%vol 

CR700°C (°C/s) 58,97 193,24 190,7 195,24 

CR300°C (°C/s) 72,64 74,05 74,6 75,3 

CR200°C (°C/s) 26,71 26,44 25,99 27,13 

t700°C (s) 7,83 3,17 3,03 3,35 

t300°C (s) 11,65 5,94 5,77 6,11 

t200°C (s) 13,69 7,96 7,81 8,11 
 Água Sílica 0,01%vol Sílica 0,05%vol Sílica 0,10%vol 

Coeficiente de 
transferência de 
Calor a 700°C 
(W/m2K) 

1439 6235 6115 6283 

Coeficiente de 
transferência de 
Calor a 300°C 
(W/m2K) 

6009 6214 6283 6237 

Coeficiente de 
transferência de 
Calor a 200°C 
(W/m2K) 

3100 3060 2994 3169 

Fonte: O autor (2013). 

 Os coeficientes de transferência de calor calculados demonstram a similaridade entre as 

propriedades térmicas dos nanofluidos, independentemente da concentração, na faixa de 0,01% 

a 0,1%. A 700°C tem-se que o coeficiente foi acima de 6000 W/m2K, com a concentração de 

0,1% possuindo o maior coeficiente, e 0,01%, o menor. Comparativamente, a água possui um 

coeficiente baixo, de 1439 W/m2K, pois a 700°C, a camada de vapor acabou de se colapsar, e 
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a retirada de calor por condução esta se iniciando. A 300°C, os coeficientes se igualam na faixa 

de 6000-6290 W/m2K. Porem os nanofluidos apresentam os maiores coeficientes. A ordem 

decrescente de coeficientes de transferência de calor é trocada, sendo a concentração 

intermediaria de 0,05% a maior, e a concentração de 0,01% a menor. A 200°C, a faixa dos 

coeficientes cai para 2990-3170 W/m2K. A água apresenta o segundo maior coeficiente, sendo 

apenas superada pela concentração de 0,1% de nanopartículas de sílica.  

 Com a temperatura de banho na faixa de 60°C, sem agitação, a água possui uma longa 

fase de vapor, persistindo até que a temperatura da sonda atinja 720°C. A adição de 

nanopartícula aumenta a eficiência de resfriamento da água em todos os casos. As três 

concentrações de sílica coloidal apresentam curvas quase idênticas e sem a presença de fase de 

vapor. Isto é verificado nas taxas máximas obtidas, todas em torno de 47% a mais do que a taxa 

máxima da água. Analisando os coeficientes de transferência de calor, o maior aumento 

observado foi na temperatura de 700°C, mais do que três vezes maior do que a água. Nas 

temperaturas de 300°C e 200°C as mesmas faixas em cada caso foram obtidas. Na temperatura 

de banho a 60°C praticamente não há variação do comportamento com a concentração de 

nanopartículas de sílica, dentro da faixa estudada (0,01% e 0,1%).  

5.3.4. Comparação entre as temperaturas de banho de 25°C, 40°C e 60°C 

 Comparando a eficiência de resfriamento dos nanofluidos, nas três temperaturas de 

banho, temos que a 25°C foi apresentado curvas com as maiores taxas de retirada de calor, bem 

como a quase inexistência de fase de camada de vapor, o que é desejável.  

Tabela 10: Comparação das taxas máximas nas três temperaturas de banho: 25°C, 40°C e 60°C. 

Taxa máxima (°C/s) 
  25°C 40°C 60°C 

Água 235,57 186,98 133,6 
0,01%vol Sílica  271,2 231,03 198,24 
0,05%vol Sílica  258,4 255,06 196,01 
0,10%vol Sílica  253,17 253,82 197,85 

Porcentagem de aumento com relação à água 
  25°C 40°C 60°C 
0,01%vol Sílica  15,13% 23,56% 48,38% 
0,05%vol Sílica  9,69% 36,41% 46,71% 
0,10%vol Sílica  7,47% 35,75% 48,09% 

Fonte: O autor (2013). 
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A eficiência do fluido possui relação inversamente proporcional com a concentração da 

nanopartícula de sílica na água, na faixa estudada. A temperatura de banho de 40°C apresentou 

os valores intermediários de taxas de retirada de calor e de coeficientes de transferência de 

calor. A relação entre eficiência do aumento das propriedades de resfriamento da água, e a 

concentração das nanaopartículas, é diretamente proporcional, no intervalo de 0.01% a 0.05%. 

Entre 0.05% a 0.10% os resultados são similares. A 60°C, são observados os maiores aumentos 

nas propriedades de resfriamento, porém comparando com as taxas máximas e coeficientes de 

transferência de calor das outras temperaturas, os resultados são os menores entre si. Nesta 

temperatura as melhorias obtidas com a adição de nanopartículas de sílica coloidal são 

independentes da concentração desta. 

5.3.5. Curvas consecutivas em nanofluido de sílica (0,01%vol) e água 

O estudo de resfriamentos consecutivos em nanofluido foi realizado para verificar se 

existe uma mudança nas características de resfriamento após a possível deposição de 

nanopartícula na sonda. Na figura 28 a seguir, demonstra esta deposição, que foi observada 

durante os primeiros ensaios de resfriamento com nanofluidos de sílica. 

 

Figura 28: Deposição de nanopartículas de sílica sobre a superfície da sonda. Fonte: O autor (2013). 

 As curvas de resfriamento consecutivas foram realizadas primeiramente com água, 

demonstrada na figura 29 e depois com o nanofluido de sílica, com concentração de 0,01%vol, 
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figura 30, para não existir interferência entre a deposição nas curvas da água pura. Nas figuras, 

os testes 1-5 indicam o número de repetições da têmpera realizada com a mesma sonda. 

Para os ensaios em água, houve apenas um leve desvio a direita o qual foi observado 

após o terceiro resfriamento, mas em geral todas as curvas possuíram as mesmas características, 

incluindo uma grande fase de vapor. A figura 30 demostra a curva de referência para futuras 

comparações. 

 

 

Figura 29: Curvas de resfriamento consecutivas para água pura. Temperatura de banho ≈ 25°C. Fonte: O autor (2013). 
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Figura 30: Curva de referência da água pura. Fonte: O autor (2013). 

 

Figura 31: Curvas de resfriamento consecutivas para nanofluido de sílica a base de água (0,01%vol). Temperatura de banho ≈ 

25ºC. Fonte: O autor (2013). 
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 Analisando a figura 31, observa-se que o primeiro resfriamento em nanofluido é mais 

eficiente quando comparado com a curva de referência da água, que era esperado de acordo 

com a Seção 5.3.1. As curvas em seguida apresentam um leve deslocamento para esquerda 

enquanto os ensaios se repetem, menos no caso da terceira para quarta repetição. Analisando o 

intervalo total, vemos existe uma variação de aproximadamente 2 segundos entre a curva 1 e 

curva 5. Estas propriedades estão de acordo com a literatura. 

 Também é possível observar que a duração da fase de vapor em cada resfriamento é 

diminuída em relação à anterior. Abaixo, temos a comparação do remolhamento da sonda, ou 

queda da camada de vapor, durante as primeiras, terceiras e quintas curvas, para ambos fluidos 

de resfriamento.  

 

Figura 32: Remolhamento da sonda na (a) água e (b) 1º, (c) 3º e (d) 5º ensaio em nanofluido de sílica (0,01%vol). 

Temperatura de banho ≈ 25ºC. Fonte: O autor (2013). 

Primeiramente, as fotos comprovam as características observadas nas curvas consecutivas de 

ambos fluidos. O remolhamento da peça não é afetado pela repetição das têmperas realizadas 

em água e é afetado drasticamente quando repetidas em nanofluido. Um ponto importante 

presente nas fotos é a duração do remolhamento nos primeiros resfriamentos dos dois fluidos. 

Mesmo no primeiro remolhamento, a camada de vapor se rompe com maior velocidade em 
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nanofluido do que em água, com aproximadamente um segundo de diferença. Mas, como é 

observada, esta diferença se aumenta com o número de resfriamentos consecutivos, devido à 

camada depositada de nanopartículas na superfície. 

 Ao longo dos resfriamentos consecutivos, o remolhamento da peça banhada em 

nanofluido é mais rápido. Comparando os valores entre o primeiro e quinto resfriamentos, a 

variação é de quase 1 s. É importante lembrar que as durações dos remolhamentos, para a 

primeira e quinta curvas, são abaixo de 2 s, ou seja, mesmo a variação observada sendo de valor 

relativamente pequeno, demonstra uma melhoria no remolhamento da peça, causado pela 

deposição contínua de nanopartículas na superfície. 

 Resumindo, com os ensaios realizados, é possível concluir que o tempo necessário para 

a camada de vapor colapsar totalmente é menor quando o resfriamento é feito utilizando água 

com a adição de nanopartículas de sílica. Neste caso, na concentração volumétrica de 0,01%. 

Além do mais, a duração da camada de vapor é diminuída com o aumento do número de 

repetições, que indica o efeito da deposição de nanopartículas em facilitar a quebra da camada 

de vapor, e o remolhamento da peça, que são dois aspectos desejados para fluidos de 

resfriamento, pois diminuem a probabilidade de distorções na peça. 

 Com os resultados obtidos nos primeiros resfriamentos em ambos os fluidos, e os 

comparando com as curvas de resfriamento obtidas para mesma temperatura de banho expostos 

na figura 22, observa-se uma diferença nas curvas, que deveriam ser iguais. A diferença ocorreu 

devido à remoção da camada depositada, de nanopartículas na sonda durante os resfriamentos, 

não ter sida completa. Deste modo, a presença despercebida de nanopartículas de sílica na 

superfície da sonda ocasionou a quebra prematura da camada de vapor. Para não ocorrer 

alteração indesejada nos resultados, é sugerido que se limpe a sonda com o auxílio de uma lixa, 

ou que realize resfriamentos em água, até que a velocidade de remolhamento retorne aos valores 

da água em sua respectiva temperatura de banho. Este método foi discutido na revisão 

bibliográfica (Secção 2.5).  

5.4. Análise superficial das amostras temperadas 

 Esta secção de análise superficial contém os resultados do estudo dos ângulos de contato 

em função dos diferentes meios de resfriamento, bem como a análise destas superfícies 

realizadas pela técnica de microscopia eletrônica de varredura. Os resultados são apresentados 

juntos com a intenção de aprimorar a discussão e apresentação destes. 
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 As amostras de aço SAE 4140 não tiveram suas superfícies analisadas devido à 

descamação ocorrida durante o resfriamento em água e nanofluido de sílica. A descamação 

ocorreu devido ao fato do aço selecionado apresentar transformação de fase durante o 

resfriamento, de austenita para martensita. Como estas duas fases não possuem mesma estrutura 

cristalina, com a transformação da austenita, cúbica de face centrada (CFC) para martensita, 

tetragonal de face centrada (TCC) ocorre uma expansão volumétrica de 4-5% [34]. Este fato, 

combinado com a repetição dos ensaios de têmpera, ocasionou a descamação superficial das 

amostras de SAE 4140. Deste modo, as análises superficiais não foram realizadas nestas 

amostras, pois as deposições de nanopartículas ocorriam na superfície que eram posteriormente 

descamadas no final de cada resfriamento. Para evitar o processo de descamação observado, 

houve a mudança do aço de construção mecânica SAE 4140 para amostras de aço inox AISI 

304, pois este material não apresenta mudança de fases, evitando assim o descascamento 

inicialmente observado devido à dilatação devido às transformações microestruturais.   

 

Figura 33: Ângulos de contato entre água destilada e superfície: (a) não tratada; (b) temperada em água; (c) 

temperada uma vez em nanofluido de sílica (0,01 %vol); (d) temperada cinco vezes em nanofluido de sílica (0,01%vol). 

Fonte: O autor (2013). 

A figura 33 apresenta os valores de ângulos de contato médios de cada amostra, bem 

como uma imagem da gota de água na superfície desta. Todas as medidas obtidas no estudo da 

variação do ângulo de contato estão presentes na tabela A3, no apêndice. 
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Tabela 11: Ângulos de contatos obtidos para cada fluido de resfriamento. 

Superfície Referência Água 
N° de têmperas em nanofluido de sílica 

(0,01%vol) 

1 2 3 4 5 

Ângulo de 
contato θ (°) 

65,91 23,31 22,64 21,20 13,87 16,56 13,72 

Fonte: O autor (2013). 

Os resultados indicam que existe uma mudança no modo de espalhamento de uma gota 

de água destilada, em função da utilização de diferentes meios de resfriamento. Primeiramente, 

comparando os dados para superfícies temperadas uma única vez, têm-se que a molhabilidade 

varia drasticamente mesmo utilizando água como fluido de resfriamento. A mudança foi de um 

ângulo médio de 65,91° para um ângulo de 23,31°, quando o aço é temperado em água. O 

nanofluido apresentou um ângulo de 22,64°. Pode-se considerar, levando em conta os desvios 

padrão, que os resultados para o primeiro ensaio de têmpera foram iguais para a água e 

nanofluido de sílica. Além disso, os ângulos de contato diminuem com o número de têmperas 

consecutivas em nanofluido. Em outras palavras, o espalhamento da gota d’água foi 

aumentando sua eficiência à medida que a repetição do resfriamento em nanofluido foi 

realizada. Estes comportamentos podem ser explicados pela análise das seguintes imagens 

obtidas por MEV das superfícies tratadas.  
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Figura 34: Aço AISI 304: 1(a) Superfície não tratada e (b) EDX. 2(a) Superfície temperada em água e (b) EDX. Superfície 

temperada em Nanofluido de sílica (0,01%vol): 3(a) 1° ensaio e (b) EDX; 4 (a) 2° ensaio e (b) EDX; 5(a) 3° ensaio e (b) 

EDX; 6(a) 4° ensaio e (b) EDX; 7(a) 5º ensaio e (b) EDX. Temperatura de banho das têmperas ≈ 25°C. Fonte: O autor 

(2013). 

 Sabendo que houve deposição de nanopartículas, pode-se estudar a equação de Young 

(13) para explicar o aumento da molhabilidade superficial. Primeiramente, devido à pequena 

concentração volumétrica, a energia superficial se mantém praticamente constante. Em segundo 

lugar tem-se o coeficiente de tensão de adesão, γsv-γsl, que correlaciona a energia entre a 

interface sólido-vapor e sólido-liquido. Este se modifica quando se muda de uma superfície de 

aço inox (~10 mN/m) para sílica (~78 mN/m). Em último lugar, devido ao fato da superfície 

não ser lisa, a equação de Young pode ser modificada de acordo com Wenzel [35]. A equação 

possui um fator de área superficial, que correlaciona a razão entre a área de contato efetiva com 

a área geométrica, valor da área se a superfície fosse totalmente lisa. Caso a superfície fosse 

totalmente lisa, o que é considerado para a amostra não tratada, tem-se que o coeficiente de 

fator de área superficial é r = 1. 

ݎ =
á௥௘௔ ௘௙௘௧௜௩௔

á௥௘௔ ௚௘௢௠é௧௥௜௖௔
 (22) 

ߠݏ݋ܿ =
ఊೞೡିఊೞ೗

ఊ೗ೡ
 (23) ݎ

Deste modo, como a tensão de adesão aumenta, e o fator r é maior que o valor unitário, devido 

à formação de poros e superfície irregular vista nas imagens obtidas por MEV, tem-se que o 

valor de θ aumentará, o que está de acordo com os resultados e a literatura [9].  Observe que o 
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fator de área superficial se alterou com o ensaio em água, assim reduzindo o ângulo de contato. 

Estas discussões serão feitas a seguir. 

 Comparando as superfícies da figura 34.1 e 34.2 temos que a têmpera realizada em água 

modifica a topografia do aço. A superfície previamente lisa e com defeitos, como riscos e 

contornos de grãos, foi alterada para uma superfície com estruturas irregulares, que 

provavelmente são os óxidos superficiais deformados em função do choque térmico. O defeito 

de contorno de grão ainda pode ser observado utilizando uma escala maior. Esta superfície 

irregular ocasiona a melhoria da molhabilidade detectada. Como pode ser visto na figura, a 

superfície apresenta depressões que provavelmente auxiliaram na adesão do fluido. 

  Com a primeira têmpera realizada em nanofluido, observa-se pela figura 34.3 que a 

deposição de nanopartículas de sílica ocorreu. A presença de moléculas esféricas, a qual é o 

formato desta indicada pelo fabricante, é facilmente notada. As dimensões destas moléculas 

depositadas estão de acordo com os dados informados pelo fabricante, apresentando valores 

nanométricos, desde 25 nm até 160 nm. A deposição certamente ocasionou outra modificação 

na topográfica do aço, criando mais defeitos como depressões e vales na superfície. Estas 

características combinadas com a alteração da superfície do aço, a qual é visível novamente, 

ocasionou a pequena melhora na molhabilidade obtida.  

 Analisando as topografias das amostras tratadas com nanofluido, percebe-se o aumento 

da presença das partículas esféricas na superfície. Com isto, é notável a mudança da topografia 

em relação ao aumento de defeitos e irregularidades, o que ocasionou a melhoria gradativa de 

molhabilidade em função do número de repetições de têmperas. As medidas de EDX para cada 

amostra indicam que deposição de sílica realmente aumentou em função do número de 

têmperas.  

Como a componente do oxigênio não pôde ser utilizada para medir de maneira 

qualitativa a deposição de sílica, devido à possível presença de óxidos na superfície, utilizou-

se apenas a contagem de “Si K”, que indica a presença do elemento de silício. Observa-se que 

a contagem de “Si K” praticamente não se altera entre a superfície não tratada e a têmpera em 

água, mas aumenta com o número de têmperas em nanofluido. Deste modo pode-se concluir 

que a deposição de nanopartículas de sílica é proporcional ao número de têmperas realizadas, 

apresentado certa estabilidade após a quarta têmpera. 
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 Outro aspecto a ser discutido sobre a deposição é a sua presença irregular na superfície 

das amostras. A deposição pode aumentar com o número de têmperas consecutivas, mas a 

presença de falhas, ou falta de uma deposição constante foi observada em todas as amostras. A 

figura 35 apresenta dois exemplos de falhas. As figuras demonstram a diferença na composição 

química da superfície através da troca do modo de imagem do MEV. Partes com mesma 

coloração apresentam mesma composição química.  

 

Figura 35: Aço AISI 304: 1(a) Superfície temperada uma vez em nanofluido de sílica (0,01%vol), modo de elétrons 

secundários e (b) nenhum modo selecionado. 2(a) Superfície temperada quatro vezes em nanofluido de sílica (0,01%vol), 

modo de elétrons secundários e (b) nenhum modo selecionado. Fonte: O autor (2013). 

É possível observar que a sílica não esta presente em toda superfície, embora a área 

analisada seja muito pequena, deixando em alguns locais a superfície do aço exposta ao fluido 
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de resfriamento. Isto ocorre pois as bolhas formadas durante a fase de ebulição nucleada na 

têmpera não cobrem toda superfície do substrato. 

Sabendo da diferença de resfriamento de uma superfície lisa e outra com deposição, 

pode-se dizer que o potencial de aparecimento de distorções, devido a resfriamentos desiguais, 

seja potencializado. 

 Um mapeamento foi realizado da amostra temperada quatro vezes em nanofluido de 

sílica, para demonstrar a deposição incompleta nesta superfície. Lembrando que esta foi umas 

das amostras que apresentou a maior presença de silício.  

 

 

Figura 36: Aço AISI 304: Superfície temperada quatro vezes em nanofluido de sílica (0,01%vol), (a) modo de elétrons 

secundários, (b) presença de silício (verde), (c) overlay de sílicio e ferro (vermelho). Fonte: O autor (2013). 

Com a figura 36(b) tem-se o mapeamento da figura demonstrando a presença do 

elemento silício. Conclui-se que a área analisada não esta totalmente coberta por sílica. E na 

figura 36(c) tem-se a sobreposição dos elementos de silício e ferro. Deste modo, pode-se 
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enxergar com mais clareza que a sílica cobre certas partes da superfície do metal completamente 

e também deixa locais sem nenhuma deposição. 

 A análise superficial das amostras de aço AISI 304 que sofreram têmperas em dois 

meios de resfriamento indicam, de maneira geral, que existe uma relação de proporcionalidade 

entre a deposição de nanopartículas de sílica e molhabilidade da superfície em relação à água 

destilada, em função do aumento de têmperas consecutivas utilizando-se nanofluido de sílica 

coloidal na concentração de 0,01%vol. A deposição, que ocorre devido ao mecanismo proposto 

por Kim et al. [9], a qual consiste na evaporação da microcamada líquida formada entre a bolha 

de vapor e a superfície durante a nucleação de bolhas, assim criando a adesão entre as 

nanopartpiculas e o substrato, altera propriedades do resfriamento e da superfície do material 

tratado. Além de melhorar a molhabilidade superfícial, que explica os maiores coeficientes de 

transferência de calor e taxas de resfriamentos encontradas nas curvas de resfriamento, facilitam 

a quebra da camada de vapor e auxilia na maior velocidade de remolhamento. 
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6. SUMÁRIO DOS RESULTADOS E DISCUSSÕES 

A obtenção de partículas nanométricas de alumina calcinada, através do processamento 

de moagem de alta energia, demonstrou-se ineficiente. As distribuições de tamanho de 

partículas das amostras de alumina calcinada apresentaram granulometrias na ordem de 

microns, o que indicou alta aglomeração de partículas. Tal problema podia ser resolvido 

estudando o pH ideal da solução, minimizando assim a afinidade entre as partículas. O método 

de moagem de alta energia não é ideal para esta finalidade, já que o processo dificilmente atinge 

tamanhos menores que 100 nm. Soluções de nanopartículas ou nanopós comercializados são 

preferíveis devido ao alto controle de qualidade garantido pelo fabricante. 

Nanofluidos de sílica, a partir da diluição do Bindzil® 50/80, à base de água foram 

produzidos nas concentrações de 0,01%vol, 0,05%vol e 0,10%vol. Curvas de resfriamentos 

foram realizadas para a água e nanofluidos, em três temperaturas de banho sem agitação, 25°C, 

40°C e 60°C. As curvas de taxa de resfriamento e os parâmetros de resfriamento indicaram que 

a adição de nanopartículas em água incrementam as propriedades de resfriamento da água, em 

qualquer temperatura de banho, além de reduzir em grande quantidade a camada de vapor. A 

sonda apresentou traços de deposição de nanopartículas de sílica em sua superfície. À 

temperatura de banho a 25°C, os coeficientes de transferência de calor obtidos com os 

nanofluidos foram os mais altos, até 9635 W/m2K, a 700°C. Nesta temperatura de banho, foi 

observada uma relação inversamente proporcional entre a concentração das nanopartículas, na 

faixa estudada, e as melhorias obtidas em relação à água. Com os fluidos de resfriamento a 

40°C, o aumento das propriedades de resfriamento da água em relação à concentração, 

apresentou uma relação diretamente proporcional, na faixa de 0,01%vol a 0,05%vol. Entre 

0,05%vol e 0,10%vol, as propriedades térmicas são as maiores e similares. Na temperatura de 

banho de 60°C, os menores coeficientes de transferência de calor foram observados, mas 

representaram o maior aumento em relação ao fluido base, com melhorias de até 48% na taxa 

máxima.  

Nos ensaios de têmperas consecutivas, utilizando água e nanofluido de sílica a 

0,01%vol, com temperatura de banho a 25ºC, os resultados indicaram que existe uma alteração 

no resfriamento da sonda com a repetição do resfriamento em nanofluido. Na faixa estudada de 

até cinco repetições, o resfriamento em nanofluido de sílica promove curvas com menor 

duração da camada de vapor. Em outras palavras, o remolhamento da peça foi completado em 

menor tempo com a repetição do resfriamento em nanofluido.  
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Fatores que alteram a retirada de calor e remolhamento da peça foram investigados. 

Ensaios de têmpera foram realizados com amostras de aço SAE 4140 e AISI 304. As peças 

eram retiradas do forno e temperadas em água e nanofluido de sílica (0,01%vol). Devido à 

dilatação decorrente da transformação de fase presente na têmpera do aço SAE 4140, observou-

se a descamação superficial das amostras tratadas consecutivamente. Amostras de aço AISI 

304, não sofrem este processo de descamação superficial, pois não apresentam transformação 

de fase durante o resfriamento. Após o tratamento foram realizadas nestas medidas de ângulo 

de contato e análise superficial através da microscopia eletrônica de varredura (MEV). As 

medidas de ângulo de contato demostraram que a molhabilidade da superfície do aço é 

aperfeiçoada, quando comparando ao aço não tratado ou resfriado em água, à medida que o 

número de têmperas em nanofluido de sílica é aumentado. Esta propriedade, bem como as 

melhorias na retirada de calor e diminuição da camada de vapor é explicada pela deposição de 

nanopartículas presentes na solução durante a fase de nucleação de bolhas. A deposição ocorre 

com a evaporação da microcamada líquida entre a superfície quente do substrato e a bolha de 

vapor sendo nucleada. Com a evaporação desta microcamada, ocorre a adesão das 

nanopartículas presentes na superfície da peça. As imagens obtidas pela MEV comprovaram a 

deposição de nanopartículas de sílica, através da caracterização química das amostras. O 

aumento de silício, que indica o aumento das partículas de sílica na superfície, demostrou o 

aumento de deposição de nanopartículas ao decorrer dos ensaios consecutivos de têmpera em 

nanofluido de sílica. É importante observar que a deposição de nanopartículas não foi completa 

na superfície do aço inox. Esta apresentou falhas, deixando frações da superfície descobertas. 

Conclui-se que, com pequenas adições de nanopartículas de sílica à água, pode-se 

eficientemente obter grandes aumentos nas propriedades de resfriamento. As melhorias 

ocorrem devido à deposição de nanopartículas durante a fase de nucleação de bolhas durante o 

resfriamento da peça sendo temperada. Com o aumento de repetições de têmperas em 

nanofluido, a deposição aumenta, assim melhorando o remolhamento da peça, molhabilidade 

superficial e assim oferecendo cada vez maiores retiradas de calor. Deste modo, devido às suas 

características práticas e eficientes, nanofluidos de sílica a base de água possuem um grande 

potencial na área de fluidos de resfriamento.  
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7. CONCLUSÕES 

 A metodologia empregada para obtenção de nanopós de Al2O3 não foi efetiva em 

promover uniformidade de partículas em escala nano. 

 A utilização de sílica coloidal comercial permitiu efetivamente obter nanofluidos nas 

concentrações desejadas sem o problema da aglomeração de partículas. 

 Das concentrações estudadas, a de 0,01%vol foi a de melhor desempenho em 

resfriamento. 

 O uso de nanofluidos de sílica promove a disposição de camadas irregulares na 

superfície dos componentes metálicos, alterando a molhabilidade superficial, 

consequentemente modificando as propriedades de resfriamento. 
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9. APÊNDICE 

Tabela A1: Propriedades termo físicas do INCONEL 600 em diferentes temperaturas [5]. 

Propriedade Temperatura (ºC) 

100 200 300 400 500 600 700 

Condutividade térmica – α (W/mK) 14,2 16 17,8 19,7 21,7 23,7 25,9 

Difusividade térmica – λ  

(x 10-6 m2/s) 

3,7 4,1 4,3 4,8 5,1 5,4 5,6 

 

Tabela A2: Correlação entre número de Biot generalizado (Biv), Critério de campo de temperatura (“criterion of temperature 

field non-smoothness) (ψ) e número de Kondratjev (Kn). 

BiV ψ Kn  BiV ψ Kn  BiV ψ Kn 

0,00 1,00000 0,00000  0,68 0,64000 0,43536  1,95 0,36263 0,70712 

0,01 0,99284 0,00993  0,70 0,63297 0,44308  2,00 0,35637 0,71274 

0,02 0,98574 0,01971  0,72 0,62585 0,45061  2,05 0,35032 0,71816 

0,04 0,97171 0,03887  0,74 0,61887 0,45796  2,10 0,34447 0,72338 

0,06 0,95791 0,05747  0,76 0,61200 0,46513  2,15 0,33880 0,72841 

0,08 0,94434 0,07555  0,78 0,60531 0,47214  2,20 0,33331 0,73328 

0,10 0,93101 0,09310  0,80 0,59873 0,47898  2,25 0,32799 0,73797 

0,12 0,91792 0,11015  0,82 0,59227 0,48566  2,30 0,32283 0,74251 

0,14 0,90507 0,12671  0,84 0,58594 0,49319  2,35 0,31783 0,74690 

0,16 0,89246 0,14279  0,86 0,57973 0,49857  2,40 0,31298 0,75115 

0,18 0,88009 0,15842  0,88 0,57364 0,50480  2,45 0,30827 0,75525 

0,20 0,86796 0,17359  0,90 0,56766 0,51089  2,50 0,30369 0,75923 

0,22 0,85607 0,18833  0,92 0,56179 0,51851  2,55 0,29925 0,76309 

0,24 0,84441 0,20266  0,94 0,55604 0,52268  2,60 0,29493 0,76682 

0,26 0,83298 0,21657  0,96 0,55039 0,52837  2,65 0,29074 0,77045 

0,28 0,82178 0,23010  0,98 0,54484 0,53395  2,70 0,28665 0,77396 

0,30 0,81081 0,24324  1,00 0,53940 0,53940  2,75 0,28268 0,77737 

0,32 0,80007 0,25602  1,05 0,52622 0,55253  2,80 0,27882 0,78069 

0,34 0,78954 0,26844  1,10 0,51362 0,56498  2,85 0,27505 0,78390 

0,36 0,77923 0,28052  1,15 0,50157 0,57680  2,90 0,27139 0,78703 



85 

 

 

0,38 0,76913 0,29227  1,20 0,49003 0,58804  2,95 0,26782 0,79007 

0,40 0,75923 0,30369  1,25 0,47898 0,59873  3,00 0,26434 0,79302 

0,42 0,74954 0,31481  1,30 0,46839 0,60891  3,05 0,26095 0,79590 

0,44 0,74005 0,32562  1,35 0,45823 0,61861  3,10 0,25764 0,79870 

0,46 0,73076 0,33615  1,40 0,44848 0,62787  3,15 0,25442 0,80142 

0,48 0,72166 0,34640  1,45 0,43911 0,63672  3,20 0,25127 0,80407 

0,50 0,71274 0,35637  1,50 0,43011 0,64517  3,25 0,24820 0,80665 

0,52 0,70401 0,36608  1,55 0,42146 0,65326  3,30 0,24520 0,80917 

0,54 0,69545 0,37555  1,60 0,41312 0,66100  3,35 0,24228 0,81162 

0,56 0,68708 0,38476  1,65 0,40510 0,66842  3,40 0,23942 0,81402 

0,58 0,67887 0,39374  1,70 0,39737 0,67553  3,45 0,23662 0,81635 

0,60 0,67082 0,40249  1,75 0,38992 0,68236  3,50 0,23389 0,81863 

0,62 0,66294 0,41103  1,80 0,38273 0,68892  3,55 0,23122 0,82085 

0,64 0,65522 0,41934  1,85 0,37580 0,69523  3,60 0,22862 0,82302 

0,66 0,64766 0,42745  1,90 0,36910 0,70129  3,65 0,22606 0,82513 

 

Tabela A3: Medidas de ângulo de contato (θ) para diferentes superfícies. 

Referência θL θR 

  

Água (≈ 25°C) θL θR 
58,67 56,78 21.48 24.22 
58,54 56,66 21.47 24.17 
58,4 56,52 20.48 23.06 

70,22 70,46 25.75 28.91 
68,8 68,95 25.37 28.76 

68,57 69,07 25.76 28.95 
72,83 73,71 23.3 20.15 
72,77 73,62 18.97 18.7 
65,33 66,55 21.03 19.08 

Média 65,91 Média 23,31 
Desv. Pad. 6,46 Desv. Pad. 3,42 

Nº de Têmperas em nanofluido de sílica (0,01%vol), Tb ≈ 25°C 
1 θL θR 2 θL θR 

26,19 24,97 10,03 20.43 
26,04 24,87 13,11 24.55 
25,79 24,76 13,31 24.31 
25,94 20,39 15,03 11.27 
25,71 20,36 14,82 10.58 
26,92 21,85 13,07 8.76 
15,59 19,88 38,7 30.2 
17,81 22,86 37,4 30.87 
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15,25 22,34 35,82 29.37 
Média 22,64 Média 21,20 
Desv. Pad. 3,71 Desv. Pad. 10,31 

3 θL θR 4 θL θR 
10,29 15,59 17,96 15.79 
10,29 15,35 18,38 16.32 
8,65 13,53 17,89 15.66 

23,47 21,88 18,48 20.46 
22,83 20,96 17,47 19.96 
22,62 20,71 16,61 19.46 
6,84 7,90 14,66 14.65 
6,28 8,68 14,58 13.27 
5,71 8,01 13,97 12.45 

Média 13,87 Média 16,56 
Desv. Pad. 6,59 Desv. Pad. 2,35 

5 θL θR    
8,3 11,66     

6,24 6,25     
12,98 12,92     
15,17 15,26     

20 25     
15,04 17,14     
11,29 12,85     
11,19 12,03     
16,76 16,83     

Média 13,72     
Desv. Pad. 4,64     

 


