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MARINS, E. M. Otimizacdo e caracterizacdo microestrutural de gémicas de
carbeto de silicio obtidas com material nacional pa uso em blindagem balistica
2008 Tese (Doutorado em Engenharia Mecéanica) — Fadeldie Engenharia do

Campus de Guaratingueta, Universidade EstaduaisRgubuaratingueta.

RESUMO

Armas de fogo tém sido usadas em periodos difttikistoria, nos quais conflitos
entre paises tém ocorrido, ou no cotidiano cadanagg violento das grandes cidades.
Neste sentido, a blindagem de veiculos, aeronawis gessoas € uma necessidade
cada vez maior. Das ceramicas utilizadas parafesse carbeto de silicio tem um
excelente desempenho devido a alta dureza e bamsidhde. O objetivo desse
trabalho é otimizar a manufatura de ceramicas deeta de silicio feitas de matéria
prima nacional, caracteriza-las tanto quanto coarpgras caracteristicas com aquelas
de material importado, visando sua aplicacdo endafjem balistica pessoal ou de
veiculos leves, a fim de proporcionar independéteiaoldgica nessa area. Foram
confeccionadas ceramicas de carbeto de siliciootke tghbos de pds: um nacional -
Microservice e importado - H. C. Starck. As cer@asi foram conformadas por
prensagem uniaxial, seguida de prensagem isos&tuaterizacdo com fase liquida,
utilizando YAG como aditivo de sinterizacdo. A aeterizacdo das ceramicas foi
formada por: ensaios de flexdo por quatro pontegjishas de densidade, testes de
dureza e ceramografia. As ceramicas confeccionadas o SiC H. C. Starck
apresentaram maior densidade e maior resisténc@mea do que as demais.
Enquanto que, as amostras nas quais o SiC da Migios associado a 10% de YAG
como aditivo foi usado, demonstraram a mais altendgeneidade e valores de
resisténcia mecanica e dureza os mais proximosvalases daquelas feitas com
matéria-prima importada. Esses resultados mostiaené possivel usar ceramicas

feitas com o SiC nacional para propdsitos de bfjedabalistica.

PALAVRAS-CHAVE: SIiC, carbeto de silicio, fase liquida, YAG, predades

mecanicas,



MARINS, E. M Optimization and microstructural analysis of sihccarbide ceramics
obtained from Brazilian sources for ballistic armagplication Thesis (Doctorate in
Mechanical Engineering) — Faculdade de Engenhari€ampus de Guaratingueta,

Universidade Estadual Paulista, Guaratingueta.

ABSTRACT

Firearms have been used either in hard periodsstdrii, in which conflicts between
countries have occurred, or in the everyday lif¢heflarge cities, which are more and
more violent. Thus, the protection of vehiclescft and people is an increasing
need. Among ceramics used for this purpose, silicarbide has an excellent
performance due to its high hardness and low densithe goal of this work is to
optimize the manufacture of the silicon carbideangcs made from Brazilian raw-
materials, characterize them as well as to comibeie characteristics with those from
imported raw-material, aiming their applicationpearsonnel or in light vehicles armor
to provide technological independence in this fiel8ilicon carbide ceramics were
made of two kinds of powders: Brazilian - Microseevand imported - H. C. Starck.
The ceramics were shaped by uniaxial pressingovi@t by isostatic pressing, and
liquid phase sintering, using YAG as an sinteriddiive. The characterization of the
ceramics was consisted of the four-point flexuedts, measurements of density,
hardness tests, and ceramography. The ceramios of&®IC H. C. Starck presented
higher density and higher mechanical resistanae titva others. While the samples of
ceramics, in which the SIC of Microservice and apg&dcent of YAG as an additive
was used, presented the highest homogeneity andameal resistance and hardness
values closest to the values from those made obiteg raw-materials. These results
show it is possible to use ceramics, made of Hearisources for ballistic armor

purposes.

KEYWORDS: SIiC, silicon carbide, liquid phase, YAG, mechathigroperties.
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25

1 INTRODUCAO

Em toda a histéria da humanidade conflitos armadospre existiram, porém,
nos dias atuais um novo tipo de conflito apareaa czez mais nos noticiarios, a
guerrilna urbana, que tem causado grandes transt@rprejuizos para a sociedade,
devido ao numero de vitimas fatais ou que acabeapacitadas para o trabalho.

A blindagem pessoal, de veiculos ou aeronaves uesaonecessaria a fim de
proteger militares, policiais e até mesmo civisti@o impacto de projéteis.

A tecnologia de blindagem balistica evoluiu muigsde a antiguidade até os
dias de hoje, todavia, muitos centros de pesquisavérios paises ainda estdo
buscando novos materiais cada vez mais eficiemtesgssa aplicacao.

A blindagem pessoal moderna deve ser leve, efeieninterferir o minimo
possivel na mobilidade do usuario. Com esse @bjetimelhor op¢do, no momento, &
0 uso de placas ceramicas, que devido as cardicesigspecificas desses materiais
tém-se obtido resultados melhores do que comiaagiflo de materiais metalicos.

Das ceramicas utilizadas para esse fim, as cer@rdeaarbeto de silicio tém um
excelente desempenho devido a alta dureza e bansidade.

O conhecimento nessa area € estratégico e atgyag pistifica o investimento no
estudo do desenvolvimento de ceramicas de carketsilidio utilizando materiais
nacionais com o intuito de proporcionar indepen@étecnologica nessa area.

Visando a futura aplicacdo em blindagem balisteste trabalho teve como
objetivo principal a obtencdo de ceramicas de carbeto de siliciomataria-prima
nacional, com caracteristicas similares as cer&malatidas com matéria prima
importada, bem como aumentar o conhecimento ndesse material.

Com esse intuito, estabeleceram-se as seguintas:met

- avaliar as caracteristicas dos dois tipos de @&C nacional - fabricante
Microservice e o SiC importado - fabricante H. @rgk;

- otimizar a composi¢cado, variando a quantidade diévas para obter-se a

melhor relacdo em funcéo das propriedades mecahesagadas; e
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- caracterizar as ceramicas de carbeto de silfmidas com materiais nacionais,
para verificacdo das suas propriedades mecanicado teomo referéncia as
caracteristicas das ceramicas elaboradas com alateportado.

Para isso, foram confeccionadas ceramicas de oadeesilicio (SiC) com dois
tipos de pdos: um de origem nacional (Microservee)tro importado (H. C. Starck).

As ceramicas foram conformadas por prensagem @ahieprensagem isostatica
e sinterizadas via fase liquida utilizando YAG coadiitivo de sinterizacdo, em quatro
diferentes composicoes.

Para caracterizagdo mecanica e analise da miaraestr foram realizados os
seguintes ensaios:

- de flexdo por 4 pontos,

- medidas de contracéo,

- medidas perda de massa,

- medidas de densidade e porosidade aparentes,

- medidas de rugosidade,

- medidas de dureza, e

- analise por microscopia 6ptica e por microscepefronica de varredura.
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2 REVISAO DA LITERATURA
2.1 UM RESUMO HISTORICO SOBRE BLINDAGEM

As técnicas de blindagem sdo muito antigas. Soklgédrsas utilizavam coletes
de palha que eram bem leves e ofereciam certacpmteontra flechas e pancadas.
Por outro lado, os gregos e romanos usavam coumoptacas de bronze e pesados
escudos de madeira e metal. Os samurais utilizawanplexas armaduras, que além
da protecdo tinham também um efeito moral de idgio, assim como os cavaleiros
medievais vestiam pesadas armaduras. Essas aawatam eficientes em proteger
contra espadas e flechas, mas logo se percebendquefereciam protecdo contar os
projéteis de armas de fogo (TORRES, 2005).

Historicamente, 0s guerreiros sempre procuraramasrmais eficientes e
também protecdo para o seu proprio corpo. Com gseacupacdo foram
desenvolvidas as armaduras, 0s primitivos escunicglmente, de pele de animais e
madeira, e posteriormente de metal.

Nessas armaduras antigas pode-se destacar o ustatdeais leves e nao
metalicos nas vestimentas dos samurais e 0 degsentapacete romano.

Nas Figuras 1, 2 e 3 pode-se ver exemplos dessa@sdaras antigas: a dos

romanos, a dos samurais e a dos cavaleiros meslievai

Figura 1 — Armadura romana (KENNESAW.EDU)
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Figura 3 — Armaduras de cavaleiros medievais (EKNMEDIA.ORG; CBSWORDS.COM).

Observa-se durante a histéria, em fungdo da ewwld# materiais, uma
mudanca gradativa nos materiais utilizados comaduna, indo desde a seda até os
metais e atualmente os materiais sintéticos e ¢epdm

Cada armadura era desenvolvida visando o maxim@rocdo do usuario
levando em conta o tipo de arma envolvida sem iimpechobilidade do guerreiro.

Com o advento das armas de fogo, e com a necessi@achobilidade, por ndo

haver um material adequado esse tipo de prote¢@leifado de lado até o século XX.
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Durante a primeira guerra mundial, utilizou-se ppfaneira vez a tatica de
trincheiras, o que fez com que se fosse conhecid® ¢guerra de posicao”. E essas
posi¢cdes eram muito bem defendidas com as novasatenrepeticdo e fortificagoes.

Para fazer frente a essa estagnacdo, foi necess@&rouma nova arma que
possibilitasse mobilidade e protecdo aos soldadsesim nasceram o0s carros de
combate blindados, também conhecidos por tanquedadao apelido “Water Tank”
termo criado pelos ingleses para ludibriar o serwie espionagem aleméo, cujo
objetivo principal era romper as linhas de aramga@o (Figura 4).

Na segunda guerra mundial, os blindados evoluiragtabte e os monstros de
metal de 1917 quase nada tém em comum com o0s atrads de combate blindados
que ao contrario de seus antecessores, sado rapasssiem armamentos sofisticados e

varios tipos de blindagem (Figura 5).

Figura 5 — Blindados modernos (EN.WIKIPEDIA.ORG).



30

Porém, durante a segunda guerra mundial pouca ¢oisdesenvolvida em
termos de blindagem pessoal para protecdo do sold&bmente os tripulantes de
bombardeiros usavam pesados aventais feitos desfdw algoddo e varias folhas de

chumbo para proteger-lhes de estilhacos das batart@éreas (flaks) (Figura 6).

Figura 6 — Protecdo para tripulantes de bombarsldiacsegunda guerra mundial (LIBERATORCREW.COM).

Os materiais ceramicos foram introduzidos nas htjeds na tentativa de obter-
se matérias mais leves para a aplicacdo em aeoaawe protecdo pessoal.

Na década de 70 utilizou-se um colete de alumicarieeto de boro obtidos por
prensagem a quente e sinterizacdo por fase liqguedarcados com compositos
(GRAHL, 2003).

Na década de 80, foram desenvolvidas placas cea@maiores para blindagem
de veiculos oferecendo protecéo inclusive contraigdn perfurante (VIECHNICKI
et al, 1991).

No final dos anos 90, durante a guerra da Bosnasoko e na Somalia foi
utilizado um pesado colete de alumina com um b@ultado (GRAHL, 2003).

E em 2001, e recentemente durante o conflito mpué&aas tropas dos Estados
Unidos da América utilizaram modernos coletes d& &B,C os quais mostraram ser
bastante eficientes (TORRES, 2005).
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A partir da guerra do Viethnam o exército norte aoca@ro comecou a fornecer
aos seus soldados um colete blindado e atualmanpgeocupacdo € proteger ao
maximo o corpo do soldado contra projéteis, comdepser observado no soldado
americano em acéao no Iraque (Figura 7).

Diferentemente das armaduras antigas, a blindagssopl moderna deve ser o
mais leve e interferir o minimo possivel na molaitld do usuéario. Por isso utilizam-
se placas ceramicas e, devido as caracteristipasifisas desses materiais obtém-se

resultados melhores do que se utilizassem metaisré=7).

=1
s

Figura 7 — Uniformes modernos com blindagem pessssmtdo novos materiais (EN.WIKIPEDIA.ORG).

2.2 O FUNCIONAMENTO DA BLINDAGEM CERAMICA

No impacto de projéteis, em blindagens balisticasnthterial ceramico, a
ceramica é danificada devido a sua natureza fragilcomparacdo com os metais que
sdo mais ducteis, um cone de fraturas é formadoigl€lp impacto surgem trincas na
parte posterior da ceramica propagando-se na digdrojétil, no sentido oposto ao
deslocamento do mesmo. Em conseqiéncia disso,frag@entacdo generalizada
ocorre, 0 projétil podera avancar se a ceramicgtfiverizada para os lados, mas

como normalmente esta entre tecidos de polimemneautras placas lado a lado, o
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projétil sofre muita resisténcia ao avanco, sofoeindlusive erosdo do atrito com o po
ceramico fragmentando o projétil (TORRES, 2005).
As Figuras 8-a, 8-b e 9 ilustram a comparacéo entra blindagem ceramica e

uma metalica.

a)
Figura 8 — (a) Efeito do impacto de um projétil ema placa metalica e (b) em uma blindagem ceramica
(WWW.UDRI.UDAYTON.EDU)

Figura 9 — Impacto de um projétil em uma blindagemamica — fotografia de alta velocidade
(WWW.UDRI.UDAYTON.EDU).

Além de ser um material utilizado em blindagem, asbeto de silicio foi
escolhido como objeto desta pesquisa em funcaogriéncia adquirida com este
material durante as pesquisas de Mestrado (MARRI83) bem como as pesquisas

desenvolvidas na AMR-CTA com o SiC, em blindagenawées.
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2.2 O CARBETO DE SILICIO

O carbeto de silicio (SiC) é reconhecidamente urtemah ceramico de grande
importancia devido a uma combinacao de caractagstomo: condutividade térmica
e elétrica, alta resisténcia a oxidacao, resistéasialtas temperaturas, resisténcia ao
desgaste e boa resisténcia ao impacto. Essasiquages sdo em grande parte
determinadas pelas fortes ligac6es covalentes estitomos de silicio e carbono.

Os primeiros relatos da existéncia do carbeto lé®os{SiC) foram feitos por J.
J. Berzelius em meteoritos e datam de 1810. P@d&imtese desse material foi feita a
primeira vez em 1893 por E. G. Acheson, na terdgadi® produzir um material que
substituisse o diamante e outros materiais abiasaro ferramentas de corte e
polimento. Acheson encontrou cristais de elevad@&zh de carbono fundidos em
alumina (corundum) em fun¢do disso, batizou o p@detomo “carborundum”,
verificou que 0s pequenos cristais obtidos eranmsypderes de grande dureza e
refratarios. Na verdade, Acheson falhou na sugatiga de produzir diamantes
artificiais, mas enfim produziu um material que tpasrmente mostrou ser muito
versatil, como pode ser visto atualmente na didad® de aplicacdes do carbeto de
silicio (CARBORUNDUM.COM).

O processo Acheson é realizado em um forno elétrc@ual se coloca uma
mistura de silica, carbono, p6 de serra e cloretsadlio. Essa mistura € aquecida por
um nudcleo de grafite e coque. Os reagentes sawamids em volta do nucleo,
aguecidos até uma temperatura de 2700 °C, e dassfgimdualmente. A pureza do
material obtido no forno de Acheson varia de acaau a distancia da fonte de calor.
Carbeto de silicio de maior pureza pode ser olaigorocessos mais modernos como
0 processo por deposicdo de vapor (CVD — Chemieglo¥ Deposition) conhecido
também por método Lely, que permite a obtencacaledgs cristais de alta pureza.

O Carbeto de Silicio tem suas ligacbes quimicadgomnénantemente covalentes
(aprox. 88 %) e 12 % ibnicas, sendo a distanciaeenos atomos de C e Si de
aproximadamente 1,89 A. A densidade das pecasrigeddas de carbeto de silicio

pode variar de 3,166 a 3,249 gfcram temperatura ambiente, dependendo do método
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de sinterizacdo e do politipo presente (YAMADA & MBI, 1991;HARRIS, 1995
apudHWANG, 2006).

O SIiC existe em pelo menos 70 formas cristalinas géo alteracdes na
sequéncia de empilhamento das camadas atOmicagpresmcar uma variagdo na
estequiometria. O SiG é a forma polimorfica mais comum. E formada a
temperaturas acima de 2000 °C e possui uma estretigtalina hexagonal. O SiC
possui uma estrutura cristalina similar ao diamardédormado abaixo de 2000 °C.

A unidade estrutural fundamental de todos os pobtide carbeto de silicio € um
tetraedro de SiCou CSj, com um atomo de silicio no centro e 4 atomosaitbano
nos vértices ou na outra configuracdo, um atomoadieono no centro e 4 atomos de
silicio nos vértices, como esta mostrado na Fi@OraOs tetraedros sao ligados pelos
vértices, satisfazendo um numero de coordenacdn qualquer ponto da estrutura
(MARCHI et al, 2003).

Figura 10 — Representacéo da unidade basica deteatd silicio (MARCHEt al, 2003).

Possui alta temperatura de sublimacdo, aproximauan®/00 °C, em funcgao
disso, é muito usado como partes de fornos. Ateatientem aumentado o interesse no
uso do seu uso na eletrbnica como material semitond principalmente em
dispositivos de alta poténcia e de microondas.

As propriedades caracteristicas do carbeto deiosifzem com que esse
material, além da preconizada por esse trabalho éjae de placas resistentes a
impactos balisticos, tenha uma série ampla deamdies:

- ABRASIVOS: rebolos, materiais de revestimentos pbrasivos, lixas e pastas
de polimento;

- REFRATARIOS: tijolos, placas, cadinhos, elementesaquecimento, filtros

para metais fundidos, formas refratérias;
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- METALURGICOS: Agentes desoxidantes em fornosutelic&o;

- FERRAMENTAS DE CORTE: facas de alumia-zircénieagbeto de silicio;

- COMBUSTIVEL NUCLEAR: é usado também como revesiio em barras
de reatores nucleares para aumentar a resistéalkiesdemperaturas;

- SUPORTE CATALITICO: ceramicas de SiC de alta amemerficial sio
utilizadas como suporte para catalizadores na fridgetroquimica;

- ELETRONICOS: LEDs, sensores, sistema de ignicii@ gatos, varistores,
termistores e dispositivos de protecao contra dgasalétricas.

Com o aumento do uso de ceramicas de SiC, divpesaglisas tem sido feitas
para melhorar a densificagcdo deste material durardeterizacdo. O emprego de
aditivos de sinterizacdo do carbeto de silicio amue segundo Prochazka, com
Alliegro em 1958, que usou pequenas quantidadesuieinio, boro e ferro, como
aditivo para reduzir a temperatura e a pressazadds durante a sinterizacao via
prensagem a quente (PROCHAZKA, 1999). Posteriotepesm 1973, Prochazka
verificou experimentalmente que a presséo de #atgEio de ceramicas de SiC pode
ser reduzida com adicao de boro e carbono.

Com o uso de pos muito finos de SiC e, com essésaadtornou-se possivel
alta densificacdo, sem aplicacdo de presséo,andiz sinterizacdo em atmosfera de
argbnio em 2100 °C (PROCHAZKA, 1999). Também augstudos com a utilizacdo
de boro e carbono como aditivos foram efetuaBeEKHAUS et al, 1993; CHENet al,
2000).

Um cuidado que deve se ter em sinterizacdo comeenpa elevada, é a
ocorréncia de um possivel crescimento exageradpate(MULLA, 1994), 0 que pode
prejudicar as propriedades mecanicas e inibir siflemcdo da ceramicaGODOY,
2005. Seguindo essa linha de pesquisa, tornou-seriarge pesquisar a sinterizacao
do carbeto de silicio via fase liquida, que podeeaizada em temperaturas inferiores
em relacdo as temperaturas necessarias na sigérigar estado sélido.

Para obter-se a sinterizacao via fase liquida di&rieas de carbeto de silicio,
utilizam-se normalmente aditivos 6xidos (Xé&t al, 2001; ZHOUet al, 2001;
IZHEVSKY!I et al, 2004; ZHANEet al, 2002; HARRIS, 1995; MULLA, 2005; KIMt
al., 1999; KINOSHITA & MUNEKWA, 1997; YAMADA & MOHRI, 1991).
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O objetivo dos aditivos de sinterizacdo € facilaarreacdes quimicas dos pos
durante a sinterizagdo e constituir a fase liquida. liquido formado durante a
sinterizacdo deve escoar entre os contornos de gréofuncdo da capilaridade,
facilitando um melhor rearranjo das particulasds@i e com isso aumentando a
densificagdo (HWANG, 2006).

Um grande problema em usar os aditivos 6xidos @saiypel reacdo quimica com
o SiC formando compostos volateis, que com a diigéiau da massa afetam a
densificacdolZHEVSKY!I et al, 2000.

Os aditivos mais usados tem sido,@d, Y,Os; combinacdes entre eles, e
combinacdes entre XD; e Oxidos de terras rara@ IEVSKYI et al, 200Q. A fase
liquida intergranular formada no momento da sinég@o influencia intensamente as
propriedades fisicas finais da ceramica sinteria@4r| & BELLOSI; 2000.

O SIC, por ser um solido covalente, oferece diflades para ser sinterizado em
estado solido, em raz&o do seu baixo valor de @esfe de autodifusdo. Torna-se,
entdo necessario o uso de aditivos de sinterizagé&oobter-se a sinterizacdo por fase
liguida (ZHEVSKY!I et al, 2000.

Na Figura 11 est4d apresentada uma micrografia abfidr Microscopia
Eletronica de Varredura, com a microestrutura d¢arestica da regido de fratura de
uma ceramica de SiC sinterizadas a 1950 °C semcdoade aditivos, nas quais
observa-se a grande porosidade, por ndo haver sifidagdo e o0 crescimento

exagerado dos graos.

Figura 11 — Microscopia Eletronica de VarredursD@) de uma cerdmica de SiC sinterizada a 195@RC s
adicdo de aditivos (MARINS, 2003).
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2.3 PROCESSAMENTO CERAMICO

“As ceramicas podem ser definidas como compost@s sfio formados pela
aplicacdo de calor, e as vezes calor e pressastitadtas de pelo menos um metal e
um elemento ndo metalico sélido, ou um ndo metaluma combinacdo de pelo
menos dois elementos solidos ndo metalicos, oun@ioacdo de pelo menos dois
elementos solidos ndo metélicos e outro elemerdongalico” (BARSOUM, 1997).

Os materiais ceramicos compreendem todos 0s matdnarganicos nao
metalicos, de emprego na engenharia e nas artgsodutos quimicos inorganicos
(exceto os metais e suas ligas), que sao utiligageralmente apos tratamento em
temperaturas elevadas. A ceramica € uma arte aanpgrém, uma ciéncia
relativamente nova, que tem por objetivo produamponentes, a partir de pds, que
atendam as especificacbes de desempenho, comfgdli uniformidade e
reprodutividade. Baseado em Pandolfetlal (2000), as principais etapas envolvidas

no processamento de materiais ceramicos, sao tdessea Figura 12.

Matérias-primas
particuladas

Disperséo e = _1 Confc?rrpogc':o
homogeneizagdo [ pldstica
1 |
de particulas I Edrusio
y

em suspensao g
’ e Prensagem

Conformacao

] Injegdo
s Técnicas
PEAgEt coloidais

o Colagem

Queima '

< /

Produtos ceramicos

Figura 12 — Principais etapas usualmente envolvidgzrocessamento de materiais ceramicos (PANDOLFEL
et al, 2000).
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2.3.1Metodos de conformacao

a) A conformacdo de massas plastiéas método mais antigo de conformacéo de
argilas, podendo ser efetuada manualmente na éghoncde vasos, como € ainda feito

em ceramicas primitivas, ou em tornos de oleiroRYON, 1973, 1975).

7

b) A conformacédo por extrusdo € a técnica na qual egapse uma massa na
forma de uma pasta plastica que é forcada atrawésnd molde para formar uma
coluna continua, a qual pode ser cortada em coreptoe apropriados, € utilizada

para a confeccdo de tubos, tijolos furados, masiilbi. (NORTON, 1973).

c) A prensagem a seco é o método no qual as partidatasnatérias primas sao
comprimidas até um volume muito pequeno, atravesptieacdo de pressao, obtendo-
se dois efeitos: empacotamento e agregacdo deyasti Este método € usado na
fabricacdo de pequenos isolantes elétricos, ladyilhazulejos, telhas e tijolos
refratarios (NORTON, 1973; ZAVAGLIA, 1991).

d) A conformacéo por injecdo € o método que o mateegdmico é adicionado a
um polimero termoplastico. Por meio de uma ingetaplica-se a massa fundida em

um molde metalico, obtendo-se a peca conformadsa @pésfriamento.

e) As técnicas coloidaienvolvem geralmente a preparacdo de coloides que sa
vertidos em moldes porosos ou impermedaveis. Desdses processos temos o
processo de colagem (slip casting) que consisteneisdmente em verter uma
suspensao coloidalbd@rbotina)em um molde seco de gesso, o qual absorve liquido.
Apos a formacdo de uma camada com a espessuradiesajbarbotina restante é
drenada e o molde é removido. Aplica-se em cedractisticas e em pecas grandes
da industria de encanamentos industriais e sarstggrandes recipientes e para blocos
de revestimento de tanques industriais. E tambémtéanicas chamadas de

conformacéo direta, nas quais 0s moldes sdo impeeaise

Neste trabalho utilizou-se 0 método de conformagdio prensagem uniaxial,
seguido por prensagem isostética, para obter-semuama densificacdo do produto

final.
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2.3.2Etapa de sinterizagao

A sinterizacdo é um processo de consolidacao a wdtaperaturas, que indica
que as particulas uniram-se em um agregado, ummdama resisténcia mecanica e
gue implica geralmente em retracdo e densificac&mtretanto alguns produtos
sinterizados podem ser menos densos do que a ¥eodeaso dos refratarios porosos
ou filtros.

A sinterizacdo pode ocorrer da metade a dois tetaademperatura de fuséo, o
suficiente para causar difusdo atémica ou fluxaosse (REED, 1995). Até atingir
essa temperatura podem ocorrer VArios processosp @mr exemplo: secagem,
vaporizacdo de agua, decomposicdo de materiaisniooga pirélise de aditivos
organicos, mudancas no estado de oxidacdo de igafcieacdo de carbonatos ou
sulfatos.

Os processos ceramicos a altas temperaturas sag@erah controlados por
propriedades do compactado a verde (composicéo,siddele, porosidade,
homogeneidade, tamanho e forma das particulasjos parametros de sinterizacao
(atmosfera, pressdo e temperatura, incluindo takasquecimento e resfriamento)
(KINGERY et al, 1976; SCHNEIDER JUNIORt al, 1991; OLIVEIRA, 1995).

Sinterizacdo pode ser definida como a remocdo dosspentre as particulas
iniciais, acompanhada por retracdo do corpo, coadaircom crescimento e formagao
de fortes ligacfes entre particulas adjacentes ([LE&4)

E justamente o processo através do qual esse ahatera deslocado durante a
sinterizagao que indica o tipo de sinterizacao.

Deste ponto de vista, a cinética de sinterizacBrelmuito quando existe ou néo
uma fase liquida presente na estrutura.

Por isso, divide-se o0 processo de sinterizacaoastigos basicos:

- asinterizagao por fase sélida e
- asinterizacdo com fase liquida.

Todas as variacbes de cinética de sinterizacdongadas ao se sinterizar
materiais especificos podem ser, de um modo gemgljadradas dentro destas duas
classes basicas.
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2.4 SINTERIZACAO POR FASE SOLIDA

Na sinterizacao por fase soélida, ha transporte akenmal sem que haja qualquer
tipo de liquido na estrutura. Pode haver deslootorde atomos ou particulas inteiras
por deslizamento ou por rotacéo, propiciando aifleasdo com o aumento da area de
contato das particulas e o maior empacotamentoatierial.

Os mecanismos sao: transporte de superficie eptversde massa. O primeiro
envolve o crescimento do pesco¢co sem ocorrer dr@nmento ou densificacdo, devido
ao fluxo de massa que se origina e termina na ipréguperficie da particula. A
difusdo pela superficie e a evaporacado-condenss@@ias dois contribuintes mais
importantes desse primeiro mecanismo. Por suaovéansporte de massa causa 0
encolhimento do compacto, pois a massa se originantrior da particula e se
deposita no pescocd. Os mecanismos de transporte de massa incluaméadi de
volume, difusdo de contorno de gréo, fluxo plaséidluxo viscoso.

Esses mecanismos estdo descritos na Tabela 1enssttgados na Figura 13.

Tabela 1 — Mecanismos que atuam no crescimentesktopo durante a sinterizacao por fase solida.

Mecanismo Caminho de transporte Fonte de massa  Sumidouro
1 Difuséo pela superficie Superficie Pescoco
2 Difus&o de volume Superficie Pescoco
3 Difus&o por evaporacéo/condensacao Superficie cobes
4 Difus&o por contorno de grao Contorno de grao  cdres
5 Fluxo viscoso Contorno de gréao Pescoco
6 Fluxo plastico Discordancias Pescoco

Figura 13 — Caminhos da difusdo durante a sinigizg@or fase sélida. (THUMMLER & OBERACKER, 1993)
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A sinterizacdo por fase solida possui trés estdmpas definidos:

- inicial € quando ocorre o rearranjo das particulas defpéneacdo de uma
ligacdo forte ou “pescoc¢o” nos pontos de contatoegrarticulas;

- intermediarionesse estagio, o tamanho dos contatos aumentapsidade
diminui e as particulas se aproximam levando aa¢étr da peca, 0s graos sao
formados e crescem lentamente, a densidade refaitl@ chegar a 90 % da maxima,;
0 estagio termina quando os poros estédo isolados;

- final finalmente os poros se fecham e séo eliminadaartente provocando
pouca densificacdo; o tamanho de grédo aumenta (LEI5).

Na Figura 14 estdo esquematizados esses estagios.

Particulas Estagio inicial Estagio Estagio final
soltas intermediario

Figura 14 — Sinterizacao por fase solida: Estégioscroestrutura (LEE, 1996)

Durante a etapa de sinterizacdo obtém-se o crestnd®s graos bem como o
deslocamento dos contornos de grédo, que podemnsevagas direcdes. Porém
caracteristicas do po ou parametros da sinterizagéem provocar um crescimento
anormal dos graos, o que influencia as propriedfidess do material (LEE, 1996), o

gue esta esquematizado na Figura 15.

tempo ou -

Temperatura
o g T

tempo ou

Temperatura =

g T
/

/

Figura 15 — Crescimento dos gréos: normal (a)ocenaal (b) (KINGERY, BOWEN, UHLMANN, 1976).
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2.5 SINTERIZACAO COM FASE LIQUIDA

Para obter-se um resultado eficiente na sinterizagén fase liquida deve-se ter

ao atingir a temperatura de sinterizacdo, um lmuide cubra completamente as

particulas.

As caracteristicas fisicas e quimicas dos compesesidto de grande importancia

para sinterizagao, pois alteram as propriedadesaderial resultante. Segundo Vieira

(1983) sao fatores relevantes:

a composicdo guimica, que determina os compagtiosicos formados,

em outras palavras, as fases durante o processicdenente ativado;
o tamanho e forma de particulas do po inicial;

a existéncia de aglomerados de particulas e/oospque dificultam a
difusdo atbmica durante a sinterizacado, prejudicamdiensificacdo do

material; e

a homogeneidade e granulometria.

Na sinterizacdo com fase liquida, tém-se trés iestédgm definidos: rearranjo de

particulas, solucdo-precipitacédo e coalescéncia.

Rearranjo de particulaacontece a formacédo de um fluxo viscoso de um

liquido que molha o sélido, se espalha e juntaaasqolas por pressao
capilar, causando alguma densificacéo.

Solucédo-precipitacdonessa fase ha a dissolucdo de particulas sélidas

pequenas no liquido e precipitacdo nas superfgdibdas de particulas
grandes; contatos particula-particula e precipitagin grdos nao

comprimidos; cantos agudos e precipitacdo em Sigpfconcavas.

Il Coalescénciaé quando ocorre o crescimento de grao de modonaaf

um esqueleto solido de particulas (LEE, 1996).

Na Figura 16 tem-se 0s trés estagios da sintenzamé fase liquida e a variacéo

da retracao da peca ceramica em funcéao do tempo(ajftem-se o esquema de uma

microestrutura tipica e os tamanhos dos poros teu@ntrés estagios da sinterizacéo
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com fase liquida. E em (b) tem-se o grafico dasifieacédo em funcéo do tempo de
sinterizacdo para um vidro de ®k-MAS (Magnésium-Alumino-silicate) sinterizado
a 1600 °C (KWON, 1991).

Pacotes soltos | Pacotes fechados

-—

Rearranjo
Solucdo - precipitagaon

(a) "'—‘—""'

poros abertos | paros fechados

FRp— ¥ : 4 = - —y . -
11 ] | ‘ |

4 4 - - 4 ﬂ-u-'_:a'.l._\_—:rr-_n-—_-...u- 1

V=4 | o - S
Estagio final de
remogac de poros |

| Solugao - precipitagio

0.2
Densificacio
[avivo]

B2

g0 L
(b} Tenspo de sinterizacio frin.]

Figura 16 — Papel da densificagdo durante a Smigio com Fase Liquida como uma funcdo das fases de

rearranjo, solucdo-precipitacdo e a fase finakdeocdo de poros (KWON, 1991).

2.5.1Rearranjo

O rearranjo das particulas ocorre em funcdo dagdocapilares oriundas do
liguido que molha as particulas solidas. Causango re-empacotamento das
particulas e conseglentemente aumentando a dagaific Na tendéncia de diminuir a

energia do sistema, a fase liquida migra paraga8e® com capilares menores. Como
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0S poros menores sao mais faceis de serem preesackidavoravel usar particulas o
menor possivel.

A fase liquida também auxilia os contatos entrepadiculas solidas, por
compresséao, o que diminui a energia superficiaisiema. A formacao de contatos é
0 antecessor da coalescéncia e da acomodacaoode @é@rante o empacotamento, 0s
formatos irregulares das particulas produzem nmlesmas, o cisalhamento, o que
contribui para um rearranjo melhor ainda. Em cqiiéacia disso, as particulas sdo
re-empacotadas com o liquido escoando-se entréGH&MAN, 1999.

A medida que o liquido escoa entre as particulsetpa nos contornos e assim
promove a fragmentacao dessas particulas, (Figira 1

\"\ Rearranjo primério

-

= M A

s, il e
\:—_fj\.J .
Penetragio e -
frangntacéo

Figura 17 — Fragmentag&o das particulas duranteetqacdo do liquido (GERMAN, R.M., 1996).

No estagio inicial da sinterizacdo com fase liguidaios processos consecutivos
e simultaneos podem ocorrer, incluindo fusdo, “molbBnto”, espalhamento e
redistribuicdo do liquido. Ambos, sélido e liquidstdo submetidos ao rearranjo por
causa do desbalanceamento das forcas de capiadadolta das particulas solidas,
gue resulta no movimento rotacional das particul&®s filmes liquidos entre as
particulas podem atuar também como um lubrificante.

O rearranjo das particulas continua na direcdediacéo da porosidade. Como a
densidade aumenta geralmente a resisténcia tamind@néa, devido a aglomeracéo

de particulas vizinhas, até a formacdo de umatesdraompacta e fechada.
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2.5.2Solucéo-precipitacéo

A solucédo-reprecipitacdo contribui tanto para alesz@ncia dos graos quanto
para a densificacdo, por meio da acomodacédo das,gedfacilita o crescimento de
graos para um preenchimento melhor dos espacassvagisolucéo € a dissolucéao do
sélido no liquido e a reprecipitacédo é o produtalidaolucdo precipitando nos gréos
existentes. Estes dois eventos sdo simultdne@aeque ocorram, necessitam que
haja a solubilidade do solido no liquido e, sd@ci@rizados por dissolucéo de gréos
pequenos e arredondados, seguidos da densificaw@&ogscimento e acomodacao dos
grados e o posterior desenvolvimento de um rigiduesto sélido. A densificacéo
neste estagio de sinterizacdo depende principagnuntransferéncia de massa atraves
do liquido. A porosidade e a quantidade dessassgeade pescocos diminuem, ao
mesmo tempo em que o tamanho dos graos aumenta nMpo GERMAN, 1996.

O soluto dissolvido é transferido para a partedadtio gréo via precipitacdo da
fase liquida. Essa transferéncia de massa resuliéinhamento do ponto de contato e
correspondente reducéo linear no compacto de pos.

A taxa de dissolucdo do solido decresce com o alomdm area de contato
devido a simulténea reducéo das forcas na areandato.

Portanto, a taxa de densificacdo diminui do mesmdamue a densidade do

sélido aumenta e a estrutura de poros inter-codest@ma a forma de poros isolados.

2.5.3Coalescéncia

A coalescéncia ou estagio final de sinterizacaor@indado pela densificacdo da
estrutura sdélida. Grdos de tamanhos diferentegmocbalescer, ao entrarem em
contato uns com outros através dos contornos aepgnadifusdo no estado sdlido ou
difusdo através de uma camada de liquido; rotacidueao-reprecipitacdo dos graos.
Geralmente, 0s graos maiores crescem enquantorawesedesaparecem. No estagio
final, os poros podem ser vistos como esferas dasla resultando em uma
microestrutura de grdos solidos, liquidos entremmeael poros isolados. A alta

difusividade atdémica através da fase liquida fadema a densificacdo e faz com que
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ocorra uma diminuicdo dos tamanhos de poros. PBPeos$ fatores que podem
prejudicar a densificacdo completa, destaca-secipaimente a existéncia de gases
aprisionados nos poros, que contribui negativameate densidade final da peca
sinterizada GERMAN, 199§.

Técnicas de sinterizacdo com pressdo assistidaex@mplo “hot pressing” e
“hot isostatic pressing”, podem ser usadas pareabai temperatura de sinterizacéo e
para atingir maior densidade final e produzir umaiom homogeneidade na
microstrutura. A presséo aplicada melhora a dieag#io em todos os trés estagios.

No caso do carbeto de silicio, para evitar a oociagéde uma camada oxidada de
SiO, na superficie dos corpos em processo de sint@ozacimperioso que se utilize

uma atmosfera de um gas inerte, normalmente ar@ttiEVSKYI et. al, 2000).

2.6 ADITIVOS DE SINTERIZACAO

Devido a dificuldade de densificacdo do carbetasitieio via sinterizagcdo por
fase sélida, o uso aditivos de sinterizacdo, eckogéente a sinterizacdo com fase
liquida, €é extremamente importante para o0 contra@la sinterizacdo e
consequentemente, a obtencdo das propriedades iosecé@lesejadas em funcao da
aplicacao.

Um artificio muito comum na composicao do aditiveea utilizado € a mistura
de materiais que formem pontos de fusdo mais baewitando assim que ocorra
decomposicdo da matriz ceramica. Porém na esdalbéses materiais deve-se levar
em conta a estabilidade e a reatividade dos aditoc@mm a matriz ceramica na
temperatura de sinterizac&o, o que pode ocasi@nda jple massa por volatizacao.

No caso do SiC, misturas de aditivos como M3y Al,O; e AIN, tém sido
utilizadas por proporcionarem a formacéao de ume ligsiida em temperaturas abaixo
de 2000 °C (IZHEVSKYlet al, 2000), o que representa uma grande vantagem tendo
em vista que sem o uso de aditivos o carbeto osilecessita de temperaturas bem

mais elevadas, em torno de 2200 °C, para obteltmdensificacao.
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2.6.10xido de Aluminio (Al,O3)

O oxido de aluminio (AD3) é historicamente o material ceramico mais utiliza
de forma sinterizada. O uso comercial iniciou4sel®07, entretanto, 0 uso em larga
escala teve inicio s6 no final dos anos 20 e cordesanos 30.

As propriedades, como alta refratariedade, alt&zdyrcondutividade térmica
superior a maioria dos 6xidos ceramicos, altatérsisa ao ataque quimico, resisténcia
a altas e baixas temperaturas e alta rigidez didéaz do 6xido de aluminio um dos
mais usados para fabricacdo de ceramicas estsijpoas apresenta dureza 9, escala
mohs. Ocorre em rochas metamorficas, calcarestlimos, mica-xistos, encontra-se
também em gemas como a safira e o rubi. Como aévmia natural do oxido de
aluminio alfa & pequena, é obtido a partir de kidias de aluminio encontrado em
minérios (CAMPQOS, 2001).

O 6xido de aluminio pode ser usado, como aditiveidterizacdo do SiC para
obter-se a melhora na resisténcia mecanica, poemas for associado a outros
aditivos, os efeitos s6 sé@o percebidos apds unoltempo de sinterizacdo (SUZUKI,
1991) o que esta demonstrado na Figura 18-a, of@ele \que a densificacdo sO
estabilizou ap6s 10 horas de sinterizacédo e nad&ittb observa-se que as ceramicas
em teste obtiveram maior resisténcia mecanica cmgok periodos de sinterizagao,
de 10 a 20 horas.

'la: ,Oo L T I I I 7.0 T T T T T
P, Al203 15% &
% 80 Ir Al203 15% o
95 - g/o
E . 5.0 - / /(5J |
= Al203 2% X g © AROs 2%
2 2 E 40l i
% 90 1850°C _| § o
uz_‘ 1 L L ! 1 : 3.0 - o o
(=] b}
0 5 10 15 20 25 = 9/0
2.0 |
TEMPO DE SINTERIZAGAO (h) i
1.0 - N
a)
0 1 1 L 1 1
0 5 10 15 20 25
Tempo de sinterizagdo (h)

Figura 18 — Densidade relativa (a) e Resisténcizaniea (b) do SiC-AD; em fungéo do tempo de sinteriza¢do
(SUZUKI, 1991).
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2.6.20xido de itrio (Y,0,)

O itrio (Z=39) ndo é exatamente um lantanidio, auido entre as terras raras
pela semelhanca entre suas propriedades quimi@asonjunto de suas propriedades
possibilita o emprego do itrio nas mais variadasn&s de utilizacdo, tais como:
catalisadores para producédo de derivados de patndéesintese de amodnia e outros
produtos quimicos; na constituicdo de ceramicassp@rentes resistentes a altas
temperaturas; e na tecnologia de ceramicos espedq@HUMMLER, F.,
OBERACKER, R., 1993).

2.6.3YAG

Um aditivo de sinterizacdo muito utilizado € a nniatdo 0xido de aluminio e o
Oxido de itrio em varias proporcoes, essa mistepoid de fundida ira formar a fase
vitrea intergranular na matriz ceramica, dependafaldemperatura, apos ocorrer a
reacao tem-se o YAG, ou Yittrium Aluminium Garnetgque pode ser observado no
diagrama de fases Abs; - Y,0O3 apresentado na Figura 19.

Comumente utiliza-se de 5 a 20 % em massa de YA@ocaditivo de
sinterizacéo para o SiC. E a composicao do YAGpadiar de 15% a 35 % deQ;

e de 85% a 65 % em massa dgA) respectivamente (MARCHit al, 2003).

Apenas alguns 6xidos, como.@8k, BeO, Y03, HfO,, e 6xidos de terras raras,
nao se decompdem durante sinterizacéo do SiC (it e 2000 °C). No entanto, a
situacdo se torna mais complexa devido a preseac8i@ na forma de oOxidos
superficiais nas particulas de SiC. Até agora, gomabinacdo de AD;, Y,03, ou
alguns oxidos de terras raras, geralmente tambépoarhinacdo com AD;, tém sido
relatados como aditivos de sinterizacao eficazesa [@C, facilitando inclusive a
transformacéo da estrutura do SiCpdaaraca, 0 que modifica as caracteristicas finais
da peca ceramica e dependendo da aplicacao podeigerdesejada (IZHEVSKYét
al., 2000).
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Na Figura 19 tem-se o Diagrama de fases do sisfdpi - Y,O; (TAGUCHI,
RIBEIRO, 2003), bem como a proporc¢ao utilizada eestibalho: 70 % de AD; e
30% de ¥%0s.
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Figura 19 — Diagrama de fases do sistem®A Y,0; indicando a proporgéo utilizada neste trabalhé3@)0
(TAGUCHI; RIBEIRO, 2003).

2.6.4Perda de massa durante a sinterizagao do SiC uaAndo ALOse Y,03 como
aditivos de sinterizagao

Dentre os fatores que podem influenciar a perdaaksa durante a sinterizacao,
destaca-se a atmosfera de sinterizagcdo (NAGAN))200

A perda de massa do sistema carbeto de silicio),(@iGmina (A}Os) e itria
(Y20s3) € funcéo de varias reacdes quimicas que ocorueamtd a sinterizacao.

O SiG, é considerado o principal contaminante na supenrfic SiC a qual, pode
resultar (BAUD, 2003; VAN DIJEN & MAYER, 1996; GRADE et al., 1997apud
HWANG, 2006):

SiC (s) + 2Si@(I) €= 3SiO (g) + CO (g) (1)



50

Com a adicédo de carbono na composicdo, esse ef&i® ser amenizado pela
reacdo que converte a silica novamente em carbetsilitio (VAN DIJEN &
MAYER, 1996,apudHWANG, 2006):

Si0, (g) + 3C ()&= SiC (s) + 2 CO () )

A alumina também pode sublimar através da (VAN DIX MAYER, 1996,
apudHWANG, 2006):

Al,05 (s) €~ 2Al (g) + 30 (g) (3)
Também pode haver vaporizacao da itria (BAUD, 26pBAdHWANG, 2006):

Y,0;3(s)€~> 2YO (g) + O (g) 4)

Y,03 (s) €~ 2Y (g) + 30 (g) (5)

Podem ocorrer também reacdes de SiC com os adjiresentes (BAUD, 2003;
VAN DIJEN & MAYER, 1996; SHE & UENO, 2000; GRANDEtal., 1997 ,apud
HWANG, 2006):

SIC (s) + AbO; (s) € A0 (g) + SiO (g) + CO (9) (6)
2SiC (s) + AJO; (s) + ARO (g) €-> 4Al (g) + 2SiO (g) + 2CO () )
SIC (s) + %05 (5) €2 Y20 (9) + SIO (g) + CO (9) (8)

SIC (s) ) + 2%0s (s) €= 4YO (g) + SiO (g) + CO (9) 9)

A perda de massa pode ocorrer por oxidacdo do &¢ €O (g), formado de
acordo com as Equacdes 6 a 9, ou com os produtas@®utra reacdo com SiO (g) e
Al,O (g) com carbono livre presente no material. Anfacdo de gases, por meio
dessas reacdes, aumenta a pressdo do meio podami@nt contribuir para
decomposicéo do carbeto de silicio (GRANDE et.18197,apudHWANG, 2006):

SiO (g)+ 2C (s)€~> SiC (s)CO (g) (10)
3C (s) + 2A}0 (g) €= Al,C (g) + 2CO (g) (11)

SiC (s)+ CO @) €~ SIiO (g)+ 2C (s) (12)
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2.7 PROPRIEDADES MECANICAS DAS CERAMICAS DE SiC

As propriedades dos materiais ceramicos a basartleto de silicio sinterizado
estdo listadas na Tabela 2 onde se podem obselyamas variacdes dessas

propriedades em funcao do processo de sinterizagaado.

Tabela 2 — Propriedades mecénicas das cerami@i€d8LOOR, 1994)

Propriedades Sinterizacéo Sinterizacéo

com fase sdlida com fase liquida

Massa especifica (g/chn 3,15 3,21
Porosidade (%) <2 <1
Moédulo de elasticidade (GPa) 410 420
Coef. exp. térmica (30-1500 °C) (x ¥eC) 4,9 4,5
Condutividade térmica a 600 °C (W/mK) 50 50
Resisténcia a flexdo (MPa)

a25°C 430 730

a 1400 °C 450 400
Dureza (GPa) 28 26
Taxa de oxidaco (Kfm’s) 10,6 — 11,2 8,5-9,7

Os materiais ceramicos apresentam, em geral, umdérieia a fratura
catastrofica, quando comparado aos metais, ouegase sempre fraturam antes que
qualquer deformacdo plastica possa ocorrer em stspis forcas de tracdo ou
contracao aplicadas.

O crescimento de trincas em ceramicas cristalinagasna forma transgranular
(através dos graos) ou através da fase intergmrafvidacontorno de grao) e também ao
longo de planos cristalograficos (ou de clivagempegificos, planos de elevada
densidade atomica (KINGERY, W. D., BOWEN, H.K., UMANN, D. R., 1976)

Os materiais utilizados em aplicacbes estruturageh possuir uma boa
tenacidade a fratura, o que pode ser definida cgando a capacidade do material em

resistir a propagacdo catastréfica de uma trincando submetido a uma forca.
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Comumente, com o aumento da dureza, ocorre a dgamua tenacidade a fratura.
Essa caracteristica € funcdo de varios parametm$0: tipo do processo de
sinterizacdo e variaveis desses processos, podesidaor e quantidade de fase
intergranular e aspectos microestruturais (KINGERW, D., BOWEN, H.K,,
UHLMANN, D. R., 1976)

A porosidade afeta diretamente a tenacidade ardratavido a formacdo de
concentradores de tensdo. Os aspectos microeatsusdo fundamentais para definir
a resisténcia e tenacidade dos materiais ceramiGo8os com determinada razdo de
aspecto (relacdo entre comprimento de diametraynifEam ao material suportar
melhor a fratura, pois esses tipos de graos atmacganismos de deflexdo de trincas.
A Tabela 3 lista algumas propriedades de cerandeaSiC obtidas por sinterizacao

com fase liquida, relacionadas as condicdes dergiatdo (BONDIOLI, 2006).

Tabela 3 — Propriedades mecéanicas de ceramica€dedas por sinterizacdo com fase liquida, ietsdas
as condicdes de sinterizagdo (BONDIOLI, 2006).

Obs. TpO3 = 6xidos de terras raras.

SiC Aditivos Densidade Cond. sinteriz. Kic Dureza
(%) T (°C); t (h); atm. (MPaym) (GPa)
o,p AIN/Y ;03 - 1980; 0,5; M 34-55 -
Al,O4/Y ;05 + AIN/Tr,05 90 2000; 0,5; Ar - 10-24
Al,03/H0,04 98 2000; 1; Ar 4 17
a AlL,O3/Y ;05 95 -98 (1900, 1950, 2000);1; Ar 5-75 15,5-20
a,f AlL,O3/Y ;05 98,5 2000; (1,2,3,5); Ar 4,4 -8,3 -
a,f AlL,O3/Y ,05 95 - 97 1850; 2; Ar 4,4-6,8 -
a,f AIN/Y ,03 - 1950; (0,5 - 16); - 43-6 -
a,p AIN/Y ,03 99 2080; 1; N 59 17,6

A utilizacdo do carbeto de silicio em blindagenidiaa € relativamente recente.

Como foi descrito nesse capitulo, o dominio dasités de sinterizacdo é
essencial para a obtencdo das propriedades desejaBar isso, este trabalho
concentrou-se em obter a melhor relagédo de aditwos SiC de fabricacdo nacional
na composicao de ceramicas densas, tendo em gistaggncias que 0s materiais sao

expostos em funcao da aplicacao prevista.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS UTILIZADOS

Neste trabalho utilizou-se, como matéria primasaguintes materiais:

. Carbeto de Silicio(B-SiC): tipo GRADE BF-12, produzido pela Hermann C.
Starck (HCST), Alemanha.

. Carbeto de Silicio(p-SiC): produzido pela Microservice, Brasil.

. Oxido de Aluminio (alumina) (AbOs): tipo A1000 SG da ALCOA, Brasil

«  Oxido de itrio (itria) (Y,O3): tipo GRADE C (FINE) produzido pela Hermann
C. Starck (HCST), Alemanha.

. Defloculante: tipo Denvercril BIO300, produzido a&ENVER resinas, Brasil.

. Ligante PVal em p¢, alcool polivinilico ¢8,0),: fabricante VETEC, quimica

fina, Brasil.

3.2 CARACTERISTICAS DOS MATERIAIS UTILIZADOS
3.2.1Caracteristicas principais, dados fornecidos peldsibricantes

Na Tabela 4 tém-se os valores de algumas propesddidicas dos poés
utilizados, conforme fornecido pelos fabricantesstdcando que para o SiC de
fabricacdo Microservice ndo foram fornecidos osoned de area especifica e

densidade.

Tabela 4 — Tamanho médio e area especifica daleylas, dos materiais utilizados, dados fornecigel®s

fabricantes.

Tamanho médio Area especifica Densidade

Material das particulas (um)  (m%g) (g/cn)

SIC HCST 0,6 11-13 3,2
SiC Microservice <1,0

Al,O3 0,4 6-11 3,8

Y03 0,9 10 - 16 50
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Nas Tabelas 5, 6 e 7 tém-se os valores das dearaigeristicas do po de SiC de
fabricacao H. C. Starck, e na Figura 20 temosanrimrografia obtida por MEV das
particulas do p6 de SiC da H. C. Starck, dadosfados pelo fabricante.

Tabela 5 — Caracteristicas quimicas do SiC H. &ckt

Caracteristicas quimicas:
(Fracdo em massa em % [cg/g]; PPM [ug/qg])

C 295 - 30,5 %
O max. 1,5 %
Al max. 0,05 %
Ca 0,01 %
Fe max. 0,05 %

Tabela 6 — Caracteristicas fisicas do SiC H. Gclta

Caracteristicas fisicas

B-SiC min. 955 %
a-SiC balance
Si|ivre mé.X 0,1 %

Tabela 7 — Distribuigdo do tamanho de particul&HsiC. Starck.

Distribuicdo do tamanho de particulas
(valores tipicos)

D 90 % 1,5um
D 50 % 0,6 um
D 10 % 0,25 um

25KU  K10,0088  1vm WD16

Figura 20 — Micrografia do p6 de SiC H. C. Star¢k B2.
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Nas Tabelas 8 e 9 tém-se os valores das demadtarésticas do p6 de,0; de
fabricacdo H. C. Starck, e na Figura 21 temosanrimrografia obtida por MEV das

particulas do p6 deD; da H. C. Starck, dados fornecidos pelo fabricante.

Tabela 8 — Caracteristicas quimicas @y

Caracteristicas quimicas:
(Fracdo em massa em % [cg/g]; PPM [ug/qg])

Perda por ignicéd max. 1,00 %
Y,05/TREO min. 99,95 %
Impurezas metalicas max. 250 ppm

Outros 6xidos de terras raras max. 500  ppm

Obs.

1- 1 h/ 1000 °C.

2- Soma total de Al, Ca, Co, Cr, Fe, K, Mg, Mo, Na, Rb, Si, Ti, W.

3- Soma total dos 6xidos de: Ce, Dy, Er, Eu, Gd, Ho,Uu, Nd, Pr, Sm, Tb, Tm, Yb.

Tabela 9 — Distribuigdo do tamanho de particulz®;Y

Distribuicdo do tamanho de particulas
(valores tipicos)

D 90 % 1,5um
D 50 % 0,7 pm
D10 % 0,4 um

Figura 21 — Micrografia do p6 de®; H. C. Starck Grade C.
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Nas Tabelas 10 e 11 tém-se os valores das demactearésticas do po de Ad;

de fabricacdo Almatis (Alcoa), dados fornecido® gabricante.

Tabela 10 — Caracteristicas quimicas d@Al

Composicao quimica [%]

Al,O4 tipico 99,8 %
Na,O max. 0,10 % tipico 0,07 %
Fe,0O; max. 0,03 % tipico 0,02 %
MgO max. 0,06 % tipico 0,05 %
SiO, max. 0,05 % tipico 0,03 %
CaO max. 0,05 % tipico 0,02 %
B,O; max. 0,01 % tipico <0,01 %

Tabela 11 — Distribuicdo do tamanho de particula®A

Distribuicdo do tamanho de particulas
(valores tipicos)

D 90 % 2,0 um
D 50 % 0,7 um
D 10 % 0,4 um

Defloculante: O defloculante utilizado foi o Denvercril BIO 3§0e, segundo o
fabricante, é um dispersante a base de Polimetticde aménio altamente solavel em
agua, com as seguintes caracteristicas:

e pH:50-7,0
« Densidade: 1,14 — 1,18 g/ém
» viscosidade Brookfield RVT (Fuso 2/20 rpm, 25°@03- 2000 Cp
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3.2.2Distribuicdo granulométrica

Nas Figuras 22 e 23 estdo apresentados os grafieosdistribuicdo

granulométrica para os poés utilizados.

100 H
80 +
80

40 4

—— SiC H.C.Starck
SiC Microservice

Volume acumulado (%)

20+

T T T T T T T T T T 1
0,0 05 1,0 1.5 20 25

Tamanho de particula (um)

Figura 22 — Distribuicao granulométrica dos po6SieH. C. Starck BF- 12 e Microservice.

100 4
— 80
S
O
0
o 504
=
£
>
o
M 40 4
L3}
e Y0,
=
© Alzoa
= 20 4
0_
1 ' I ' I ' I ' I ' I ' I ' I ' 1

05 0,0 05 1,0 15 2,0 25 30 35 40
Tamanho de particula {(um)

Figura 23 — Distribuicao granulométrica dos po¥¢@; e Al,Os.
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A analise da distribuicdo granulométrica indica gupd SiC H. C. Starck tem
maior numero de particulas com tamanho menor queml (aprox.93 %) em
comparacdo ao SiC Microservice (aprox. 68 %). Aldisso, observa-se que a
distribuicdo granulométrica do SiC H. C. Starcleémais estreita.

Em relacdo aos aditivos, observa-se uma distribuiigitante estreita nos dois

materiais.

3.2.3Area especifica

Na Tabela 12 sé&o apresentados os valores das metkdarea especifica dos
dois tipos de pos SiC e da mistura YAG utilizadesse trabalho. Entre os diversos
métodos empregados para este fim, destaca-secenisoBET, desenvolvida em 1938
por Brumauer, Emmett e Teller. A partir da equadaoisoterma, o numero de
moléculas necessario para formar uma monocamaddy debre a superficie a ser
medida, pode ser avaliado e, como a area ocupéaanpéecula é conhecida, pode-se
entdo calcular a area superficial especifica doemadt Instrumento utilizado:
Quantachrome NOVA-1000 realizado no LCP/INPE.

Tabela 12 — Area especifica dos principais matetitiizados.

Material Area especifica
[m?/g]
SiC H. C. Starck 11,32
SiC Microservice 2,52
YAG 3,60

Apesar do uso deJéer impreciso para medidas area especifica deegalo
baixos, nota-se que o po de SiC da H. C. Starckup@dsea especifica maior.

3.2.4Difratogramas dos materiais

As Figuras 24 e 25 apresentam os difratogramaaids X, , referentes aos dois
tipos de SiC utilizados nesse trabalho, realizado8MR - CTA.
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1- B-8iC (3C)
2- o-8iC (BH)

Intensidade
(Unidade arbitrana)

10 0 a0 40 &0 &0 o &0

26 ()

Figura 24 — Difratograma de Raios X do p6 de SiCHStarck BF- 12.
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Figura 25 — Difratograma de Raios X do pé de SiCrbtervice

Os difratogramas apresentados atestam que o0s amdD similares, e também
a presenca do Sit,-como previsto pelo laudo do fabricante.
Porém no SiC nacional observa-se a picos refeee®i€) e a Si demonstrando

existir essa contaminagao.
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3.2.5Micrografias dos materiais

As Figuras 26 e 27 apresentam as micrografias porostopia eletronica de
varredura (MEV), referentes aos dois tipos de Silizados nesse trabalho, realizadas
no AMR - CTA.

Figura 27 — Micrografia por microscopia eletréniteavarredura do p6 de SiC Microservice.

As micrografias confirmam o0 que esta exposto navecute distribuicdo
granulométrica: o material de origem nacional apdegossuir grdos abaixo de 1 um,

ainda tem muitos gréos de tamanho superior a esgalan



3.3 CONFECCAO DOS CORPOS-DE-PROVA

O processamento do material seguiu as etapas deadasna Figura 28.

Definigdo da composicao
Pesagem

U

Mistura em moinho de bolas
{via Umida)

U

Secagem

<

Peneiramento

<

<

Prensagem isostatica

[ Prensagem uniaxial

<

Sinterizagao

Figura 28 — Sequiéncia de acdes para a confeccammss-de-prova utilizados neste trabalho
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3.3.1Composicéao

Para comparar as caracteristicas das ceramicamaslatipartir do SiC nacional,
tendo como referéncia obtidas com SiC importadoanio feitos quatro lotes de
corpos-de-prova, um para cada composicao, commpdsae-prova, cada lote.

a) SICH.C. Starck + YAG 7,6 %
b) SiC Microservice + YAG 5,0 %
c) SiC Microservice + YAG 7,6 %
d) SiC Microservice + YAG 10,0 %

Observacao: neste trabalho, no que se refere aosigAp, quantidade de
aditivos e relacdo dos componentes dos aditivesmpee utilizou-se porcentagem em
massa.

Para a preparacédo do YAG utilizou-se a misturaOd& AlL,O; e 30 % ¥%0s.

A escolha da composicao de 7,6 % de YAG no SiC rtado e da razao 70/30
no YAG, deve-se a comparacdo com trabalhos angsrializados no AMR-CTA
(GONCALVES P. D. & MELO F. C. L., 1999; GONCALVES B, 2000), nos quais
foram obtidos as melhores condi¢cdes de resisténeinica, em placas de blindagem
aeronautica, nesta composicao de aditivos.

E a escolha da variagdo de 5 a 10 % para o SiG@maciem como base diversos
trabalhos que comparam as caracteristicas mecaemaiin¢cdo da quantidade de
aditivos (STRECKER Ket al 1999; KELLY C. A.et al 2001; MELO F. C. Let al,
2002; MARCHI Jet al, 2001 e 2003) e também ao trabalho realizado $utnde
fabricacdo nacional, variando a quantidade de YA® ® %, 10 % e 15 %,

desenvolvido por Lima E. S. e colaboradores (2006).
3.3.2Misturador — Secagem — Peneiramento

Para garantir a homogeneidade da dispersdo dakutest foi feita uma
barbotina em agua destilada, com 50 % de liquitibzamdo 1 % de ligante e 0,2 %,
de defloculante. Em seguida, esta suspensao &urada em um moinho de bolas
por 24 horas, para garantia de uma boa homoge@eizac

A secagem da barbotina ocorreu em estufa, na tamparde 70 a 90 °C.

Depois de seca a mistura foi cuidadosamente pelagipara desagregar.
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3.3.3Prensagem uniaxial

Pequenas por¢gdes da mistura, aproximadamente Jdragn cuidadosamente
colocadas em um molde de aco inox de camisa fltéugue confere aos corpos-de-
prova uma forma retangular, semelhante a pequemessb E em seguida, um de cada
vez, 0 molde é fechado e levado a prensa hidrayer@ o procedimento de
prensagem uniaxial, na qual, utilizou-se uma pressaxima de 40 MPa.

A prensagem uniaxial € uma das formas de conformnagiis usada. Necessita
de uma prensa e de um molde, o qual é compostamarcavidade e um émbolo,
ambos possuem formas apropriadas, relacionadasna fda peca. O po6 € colocado
dentro do molde e o émbolo é pressionado, pelasaraontra o p6. Depois que a
pressao é aliviada, a peca é sacada da cavidddenma desejada. Na Figura 88ta
mostrado esquematicamente como ocorre este timomfermacédo. E na Figura 30

esta demonstrado o molde de ag¢o inox usado, moetddemontado.

= ) e

! ¥ | Pressio

A Al & A | | Pressdo
T == 1

Enchimento Pré-compactagcao Compactagao

Figura 29 — Molde e esquema de funcionamento desspagem uniaxial (GRUPOPO.VILABOL).

Figura 30 — Molde utilizado para prensagem uniaxial
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3.3.4Prensagem isostatica

Uma limitacdo da prensagem uniaxial € a pressdoseéaplicada de modo
uniforme ao longo de toda a massa de po6. Istdtaesm variacbes de densidade na
peca prensada, o que pode levar a defeitos emsetsysderiores. Isto pode ser
resolvido se a presséao for aplicada sobre a pegana& em uma Unica direcdo, mas
em todas as direcbes. Em funcgéo disso, 0 nomeggem isostatica.

Na pratica, isto € feito colocando-se o p6 em unidenfiexivel. Isto pode ser
feito também com o pdé prensado uniaxialmente e idepserido no molde de
borracha para ser prensado isostaticamente, reltugeus defeitos, neste trabalho, os
corpos-de-prova foram feitos dessa maneira, ou @ejasados pelos dois métodos:
uniaxialmente e em seguida isostaticamente.

O molde é colocado em uma camara, chamado de wgwedsao, contendo
geralmente 6leo, no qual a pressdo € aplicada.reds@o é, entdo, uniformemente
transmitida ao molde e dele a peca.

Na Figura 31-a esta esquematizado este tipo demroatdo de po.

A etapa de prensagem isostatica foi realizada em pransa isostatica tipo
KIP 100E, Paul Weber, a 300 MPa (Figura 31-b), eg@ndo moldes flexiveis e 6leo

mineral insoluvel.

Compact: NN

ompacto ;S_QE\\

N

Molde RN
Flexivel :

I

A

7 A Yo
Vasode —
presséo *‘_—(Dﬂﬁ
cﬂ“mressﬂr
a)

Figura 31 — (a) Esquema de funcionamento e (b)saretilizada para prensagem isostatica AMR — CTA
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3.3.5Sinterizacéo

Todos os quatro conjuntos de ceramicas foram s&athys simultaneamente para
maximizar a homogeneidade da operacdo. Levaddsrao, eles sdo aquecidos a
uma taxa de 30°C por minuto até a temperatura 8@°C9 na qual permanecem por 30
minutos, sempre sob atmosfera de argénio, em umo felétrico de resisténcia tubular

de grafite (Figura 32).

Figura 32 — Forno tubular de grafite AMR — CTA

3.4 CARACTERIZACAO DAS CERAMICAS OBTIDAS
3.4.1Contracédo e perda de massa

O conhecimento das alteracdes dimensionais, e dia g massa € de vital
importancia para o controle de todos os parameesinfluenciam na sinterizagcéo e
nas propriedades finais das ceramicas.

Foram feitas medidas de comprimento e de massg)atas antes e depois da

sinterizacao.
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3.4.2Rugosidade

Os defeitos de superficie sdo de grande influémieesisténcia mecéanica de um
material fragil. Desta forma, a verificacdo dolmraento superficial através da sua
rugosidade é um parametro importante na avaliagdiout material ceramico
(PIORINO, 1990).

A rugosidade é formada por marcas provenientesaltepso de fabricacao, tais
como ranhuras, estrias, escamas e crateras, ouquificacées na superficie por acao
quimica, oxidac&do ou corrosdo (GUIMARAES, 1999).

Neste trabalho a medi¢do da rugosidade foi reaizaidizando um rugosimetro
da Mitutoyo, SURFTEST 301, onde uma ponta de diaenparcorre uma trajetoria
retilinea na superficie da peca. A trajetéria isadh pelo aparelho indica um valor
numerico ou imprime um grafico com o perfil da rsigiade.

De acordo com o fabricante, as ondulacfes e od#egios macroscopicos sao
desconsiderados pelo aparelho, que analisa somgmesvios de rugosidade. Neste
trabalho escolheram-se trés parametros para asendRa (rugosidade média),
Rt (profundidade total da rugosidade) £ Rugosidade média do terceiro pico e vale)
(MITUTOYO, 1994).

As medidas foram feitas em trés corpos-de-prova pada tipo de composicao e
fez-se uma série de quatro medidas em cada corpostla, uma em cada face das

faces maiores do corpo-de-prova.

3.4.3Densidade aparente

Para este ensaio, usou-se o método baseado népjaride Arquimedes, que é
usado para avaliar e comparar produtos que naataéados por agua, de acordo com
a norma ASTM C20-00, os resultados finais deterdosaneste ensaio foram:
densidade aparente, porosidade aparente, densalatiea e absorcdo de agua.

Inicialmente o corpo-de-prova é imerso em um recifg com agua destilada, e

fervido durante 01 hora. Esse procedimento visaovemimpurezas da superficie do
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corpo. ApoGs o corpo-de-prova ter esfriado ele sage imerso em de agua destilada,
obtendo-se a massa imersa. Em seguida o corpoeda-g retirado da solucéo, e
enxugado, procedendo-se nova pesagem, obtendeiseaamassa umida.

Por fim a amostra vai para a estufa, durante 04, lzofim de evaporar o restante
de agua presente. Quando é pesada novamente -sbt@massa seca do corpo-de-
prova. Por fim a densidade aparente da amostrétidaoutilizando a formula
apresentada na equacédo (13), onde Ms é a massdviaca massa imersa, Mu é a
massa Umidap.qp € a densidade do corpo-de-provane € a densidade do liquido em
qgque a amostra foi imersa (agua destilada), queesiasdiculos utilizou-se o valor
padrdopr.o= 1,0 g/cni.

pcdp: Ms
PH,0 Mu-Mi

(13)

3.4.4Resisténcia mecanica flexao por 4 pontos

Os materiais ceramicos sdo intrinsecamente comsidermateriais frageis, isto
€, absorvem a energia aplicada sobre elas semf@ende, até um ponto critico no
qgual se rompem abruptamente, falha catastroficgpanle-se dizer também que séo
materiais de baixa tenacidade, que quase nao pogsgane plastico de deformacao.

Além disso, os materiais ceramicos possuem umaazaestatistica dos valores
mensurados, pois como a distribuicdo dos defe#stes materiais € aleatéria, torna-se
impossivel conhecer plenamente as concentracoEensi@o e a localizacdo do defeito
critico, o que confere aos ceramicos uma naturep@apilistica com relacdo a
resisténcia mecanica (BEREZOWSKI; NETO; MELO, 2006)

Portanto, ao se tentar avaliar empiricamente atéggiia de um material fragil,
ao invés de ser obtido um valor definido e Unidega-se a um conjunto de dados,
distribuidos probabilisticamente ao longo de umiafarelativamente ampla de
tensoes.

O ensaio geralmente usado para caracterizar asiicasie o de flexdo em trés
Ou quatro pontos.

Nesse teste, 0s corpos-de-prova sao delgados enpsdeimir secao transversal

circular, quadrada ou retangular.
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Vérias tentativas tém sido feitas para desenvalvea teoria estatistica para a
resisténcia de materiais frageis. A teoria estedismais adequada aos materiais
ceramicos foi desenvolvida por Weibull. Baseado @meang 1997 a expressao de
Weibull pode ser descrita em uma equacédo da rgfande um sistema de eixos

logaritmicos:

In(lnﬁj =m(ino)-m(inoy) (14)
onde: 0g = resisténcia caracteristica do material;

m = mddulo de Weibull que é relacionado a homogkatk do material;

P = probabilidade de ocorréncia de falha.

Usando regresséao linear é possivel determinarrasngros m &@,. O parametro
m é a inclinacdo da reta e ralp o coeficiente linear da mesma.

Para a aplicacdo do método estatistico de Weikiolpértante saber que o valor
de m, segundo Piorino (1990), se estabiliza em &ongo numero de amostras.
Portanto, como é o caso deste trabalho, o nUmarimmide corpos-de-prova deve ser
maior ou igual a 30. O estimador escolhido, e sm@lizado, € dado por

J-05
P:—’ , 15
N (15)
Onde, N é o numero de amostras e

J é um indice que varia de 1 até N (nimero de aas)st

Para determinar a tensdo de rupturp foi utilizada uma relacdo extraida da
teoria da elasticidade e de acordo com a maiorg&atetos técnicos (CALLISTER
JUNIOR; SHACKELFORD; PIORINO; 1999, 1992, 1990):

a:gb%(L—f) , (16)
onde, de acordo com 0 esquema apresentado na Bgjuem-se:

Q = carga aplicada

h = espessura da amostra

b = largura da amostra

L = vao maior

¢/ = vao menor
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Hj0

Figura 33 — Esquema para o teste de flexdo porapahtos

Neste trabalho para a caracterizacdo da resistdreganica, usou-se o ensaio de
flexdo por 4 pontos, com vaos de 9 mm e 27 mmu¢gs34-a e 34-b) realizados em
uma magquina de ensaios universal de ensaios Instrodelo 4301, com célula de
carga de 5kN e velocidade de ensaio de 0,5 mm/hoicalizada na AMR — CTA
(Figura 35).

b)
Figura 34 — (a) Suporte para alinhamento da amossansaios de flexao por 4 pontos, (b) Amoswatprpara
0 ensaio de flexdo por 4 pontos.

Figura 35 — Maquina de ensaios universal de ensastron, modelo 4301 utilizada nos ensaios deifeor 4
pontos AMR — CTA.
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3.4.5Ensaios deDureza

Outra propriedade das ceramicas obtidas, avaliadee rirabalho, foi a dureza,
propriedade mecanica importante, pois é a medidagisiéncia de um material a uma
deformacéo plastica localizada (BURGER et al, 2006)

Para o caso de corpos-de-prova de pequenas dinsem&esaio de microdureza
Vickers é recomendado, uma vez que a impressamiden deum. Para cada ensaio
um penetrador de diamante muito pequeno, com geanpatamidal de base quadrada
com angulo de 136° entre as faces opostas, comnaskigura 36, é forcado contra a
superficie do corpo-de-prova. A impressao restdtérobservada sobre o microscopio
e medida. Essa medicdo € entdo convertida em amenolgue vem a ser o indice de
dureza, e expressada pela equacéao (17).

HV=1,854*P/(d1.d2) (17)

i \posicao de
operagao

Figura 36 — Formato do penetrador do ensaio dezdwriekers (BURGER et al, 2006)

As medidas foram realizadas no equipamento “Didgitedro Hardness Tester”,
fabricante FT — Future Tech modelo FM-7, com catgd. kgf, em pelo menos cinco

medidas em cada corpo-de-prova (Figura 37).

el : a)
Figura 37 — Equipamento utilizado no ensaio dezukéckers e detalhe do penetrador.
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3.4.6Preparacdo das amostras para microscopia — ataquelgmico

No desenvolvimento de materiais ceramicos, o0 ctntoms parametros de
processamento ou das propriedades mecanicas exigeonmhecimento da
microestrutura.

Nos materiais ceramicos sinterizados via fase dauapo6s o resfriamento as
fases intergranulares formadas dificultam a obs&wados grdos do material
principal.

O uso de técnicas como o0 polimento das amostras, dmeno e de ataques
quimicos torna-se necessario para remover essanf@sgranular, sem degeneracao
dos materiais ceramicos. Tornando assim possivisyalizar os detalhes
microestruturais de forma a conciliar os aspectosfatdogicos com as propriedades
mecanicas (SILVA et al., 2006).

No caso de ceramicas de carbeto de silicio temyee dificuldade extra, a alta
dureza do material, por isso utilizou-se procesdesenvolvidos para este tipo de
ceramica: inicialmente as amostras foram retiksadom rebolo de diamante e, em
seguida, polidas uma a uma com pastas de diamantésigranulometrias até obter-se
o melhor polimento possivel antes do ataque quimico

O polimento foi iniciado com pasta de diamante denty seguido da pasta de
3 um e finalizado com a pasta de diamante de 1 gngrdnulometria, analisando
constantemente, via microscopio oOptico, a qualidddepolimento durante todo o
processo.

As amostras foram posteriormente submetidas aa@tggimico, no qual sédo
mergulhadas uma a uma em um cadinho contendo ustaran(na proporcéo 1:1) de
hidroxido de sddio (NaOH) e hidroxido de potas#@H), na temperatura de 500 °C.
Ressaltando que para uma homogeneidade de procedjneetempo foi fixado para
todas as amostras em 10 minutos. Terminado o etggimico, as amostras estao
prontas para as imagens de ceramografia.

O procedimento de polimento e ataque quimico atlliz mostrou-se bastante
eficiente tendo em vista as a qualidade das miafiagr obtidas, principalmente as

realizadas com microscopio éptico.
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3.4.7Microscopia 6ptica com analise computacional

Analise da fracdo porosa

Com o intuito da utilizacdo de métodos alternatigate baixo custo, utilizou-se
nesse trabalho imagens obtidas por microscopiaaptianalisadas quantitativamente,
no que diz respeito a fracdo de area e qualitawéenna reconstrucdo a partir do
foco. Na preocupacdo da escolha de rotinas guansagessiveis a usuarios de
diferentes sistemas operacionais, adotou-se o gra@grde dominio publico ImageJ
escrito em JAVAY.

A capacidade de analise por processamento de imagernesp-Campus de
Guaratingueta utilizando essa plataforma pode esgficada pelo nimero de trabalhos
baseados no uso de rotinas implementadas no Imageailtimos anos (SANTANAt
al., 2008, 2007, 2005; TOLED®t al, 2005; COSTAet al, 2003; TOLEDCet al,
2003; CRUZ, 2007; LUCENAt al, 2003, CAMPOSt al, 2003).

A melhor visualizacdo dos objetos € obtida atrale@melhoria do contraste da
imagem, garantindo o maior brilho, aumentando &sehcas entre regides vizinhas.

Um histograma com maior variedade em nivel de cideatifica o melhor
contraste. Em seguida, a imagem que ja deve este8 bits, ou seja 256 niveis de
cinza, deve ser transformada em somente dois nimeiseja, deve ter somente preto
ou branco para as regides de maior ou menor comtraspectivamente. Feito isso se
pode calcular a area dos objetos ou dos poros,aBo fracdo porosa, 0 que hao
representa a porosidade do material, mas a fram@&sgda regido analizada.

As imagens foram obtidas em um microscépio Nikondeh® Epiphot 200,
acoplado a uma camera digital Axio Cam 1CC3 Zeezppriedade do LAIMAT-
UNESP — Guaratingueta (Figura 38).

Utilizou-se microscopia por reflexdo e objetivaaracromatica (20, 50 e 100x),
sem filtros.

As imagens foram feitas nas superficies polidas dogpos-de-prova das

diferentes composicoes.
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Reconstrucao a partir da extensdo do foco

Para verificar as variagdes superficiais das am®stas diferentes composicoes,
usou-se um “plug-in” de reconstrugao a partir doofajue usa como entrada de dados
um conjunto de imagens, denominado pilha, extratdas deslocamentos sucessivos
do anel graduado que controla o foco do microscQaitCENA, 2004).

Com a pilha montada, uma matriz varre as imagepare, cada coordenada, sao
determinadas trés saidas, a primeira armazena or maior de indice de foco; a
segunda o brilho da imagem que possui 0 maior éndiicfoco; a terceira a posicédo na
pilha do brilho da imagem com o maior indice de ofoenultiplicada pelo
deslocamento do anel graduado. A terceira sakldtaeem uma imagem em que a
distribuicdo de brilho corresponde as elevacdesugeerficie, ou seja, o mapa de
elevagbes (RUSS,1992).

As imagens da pilha foram obtidas no mesmo micqasclikon utilizado para
as medidas anteriores com uma objetiva de 10 vepes,um aumento final de 100
vezes.

As imagens foram feitas nas superficies ndo poldizs corpos-de-prova das

diferentes composi¢des, pesquisadas neste trabalho.

Figura 38 — MicroscApio Nikon modelo Epiphot 20€amera digital Axio Cam 1CC3 Zeizz - LAIMAT-UNESP

— Guaratingueta.
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3.4.8Microscopia eletronica de varredura

A verificacdo da microestrutura é de vital impodianpara o conhecimento da
eficiéncia da sinterizacdo com fase liquida bemadmtransicdo da fagepara a fase
a dos graos de SiC, fatores que tém muita influéneis caracteristicas fisicas dos
corpos ceramicos formados.

A Microscopia Eletrébnica de Varredura é uma técrjoa apresenta uma boa
condicdo de andlise qualitativa das amostras, gséertrabalho seré utilizado para
observar as faces polidas com ataque quimico.

Em um microscopio eletrénico de varredura (MEV), ‘mganning electron
microscope” (SEM), a area a ser examinada é imlad@or um feixe de elétrons
finamente focalizado, que pode ser estatico ou [fazer uma varredura através da
superficie da amostra.

Os tipos de sinais produzidos quando o feixe deogig atinge a superficie da
amostra, entre outros, podem ser elétrons retralfesgos (retro-espalhamento-
“backscattered”) ou elétrons secundarios (GOLDSTEé&i ., 1992).

As imagens contidas neste trabalho foram obtidaBlicooscopio Eletrdnico de
Varredura modelo LEICA S430i, por elétrons seculnddrom excitacdo de até 15 kV
de propriedade da AMR-CTA (Figura 39).

Figura 39 — Microscopio Eletronico de Varredura elod_EICA S430i, - AMR-CTA.
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4 RESULTADOS e DISCUSSOES

Neste capitulo estdo apresentados varios resultathasmdo caracterizar e

qualificar as ceramicas de carbeto de silicio @lsticom as diversas composicoes.

4.1 CONTRACAO E PERDA DE MASSA

Na Tabela 13 estdo apresentados os valores méasomedidas de contracdo
linear e perda de massa, realizadas em 10 pectsizadas de cada uma das

composicdes utilizadas nesse trabalho.

Tabela 13 —.Contragéo linear média e perda de ndasseeramicas obtidas.

Material Contracéo linear[%)] Perda de massa [%)]
SiC H. C. Starck + 7,6% YAG 20,7 +0,8 8,8+0,2
SiC Microservice + 5% YAG 15,9+0,6 15,2+0,7
SiC Microservice + 7,6% YAG 18,1+ 0,7 15,5+0,7
SiC Microservice + 10% YAG 21,7+0,9 158+0,1

Na Figura 40 observa-se a comparacdo entre os dgprova a verde e
sinterizados, onde se pode perceber a contracdodacem cada caso.

SiC HCStarck + 7.6% YAG

— SiC Microservice + 5% YAG

—Sic Microservice +7,6% YAG
—SiC Microservice + 10% YAG

oy

Figura 40 — Comparacéo entre os corpos-de-proeade\e sinterizados.
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Uma maior contracdo é uma indicacdo de maior deasdo do material, desta
forma, os corpos-de-prova confeccionados com SiCCH.Starck e com o SiC
Microservice + 10% de YAG sugerem um maior empaunet#éo das particulas.

Sendo que as ceramicas feitas com a matéria pratiarmal e 10% de aditivos
obtiveram até um valor de contracdo um pouco sopeés confeccionadas com a
matéria prima importada, porém € necessario enidgegualisar a perda de massa dos
corpos-de-prova.

Como ja foi visto anteriormente, a medida da pelelanassa € uma informacéo
importante devido a influéncia desse fendmeno nwifieacdo do material apos a
sinterizacao.

Observou-se que o valor da perda de massa dossedepprova confeccionados
com o SiC Microservice é praticamente a mesma padas as composicoes,
aumentando numa propor¢cao direta com o aumentoudatiJade de aditivos e
independente da quantidade de aditivos, em todasmaposi¢cdes foi maior do que a
perda de massa dos corpos-de-prova confeccionados &iC H. C. Starck.

Em funcdo do conhecimento da ocorréncia de comglegacfes quimicas,
termicamente ativadas durante a sinterizacao,teesld quase sempre na liberacédo de
massa na forma de gases, € perfeitamente espeusda@asgceramicas com maior
guantidade de aditivos tenham uma maior perda @gsana

Além disso, a presenca de $iBas amostras de po de SiC — Microservice,
observado na Difratometria de Raios-X, pode ser dagmcausas da maior perda de
massa desse, pois a silica nesse caso, é considenad uma impureza que mesmo
em pequenas quantidades pode ter uma grande icugegativa, funcionando como
iniciador de uma série de reacfes quimicas entrdivessas substancias presentes,
como fora descrito anteriormente.

Essa informacédo é importante para o aperfeicoantentoatéria prima nacional.
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Na Tabela 14 e na Figura 41, estdo apresentadesloses médios e desvio

padrdo das medidas de rugosidade, realizadas smdg@s sinterizadas de cada uma

das composicdes utilizadas nesse trabalho. Asspgnterizadas de SiC costumam

apresentar uma rugosidade superficial diferentecada face, para minimizar esse

fator, essas medidas foram feitas em todas as d@sesorpos-de-prova.

Tabela 14 — Valores de rugosidade das ceramicatasbt

Material Ra Rasz Rt
SiC H. C. Starck + 7,6% YAG 3,75 1,38 7,61+1,61 32,08 8,60
SiC Microservice + 5% YAG 2,29 0,44 5,73 0,79 647 +2,63
SiC Microservice + 7,6% YAG 2,21 +0,50 6,19 £1,01 7,48 £3,13
SiC Microservice + 10% YAG 2,45 +0,90 5,69 +1,16 ,6[8B+6,90
Observacao:
Ra = rugosidade média
Rsz = rugosidade média do terceiro pico e vale
Rt = rugosidade total
E ] -
=
g ° ]
3 1 1 ]
S - 1 J
g 1
1
0 .

T
SICHCSE + 7 B% YAG SIC MES + 5% WAG SIS ME + 7. E% YAG ST ME +10% YA

Material - composicao

Figura 41 — Rugosidade Ra em fun¢éo do materiabdoo-de-prova

Todos os parametros utilizados na andlise de rdadsi (Ra, Bz e Rt)

mostraram que as ceramicas obtidas a partir dHSIC. Starck sdo as mais rugosas e

com os valores mais dispersos. Esse fato pode assmciado a uma oxidacéo
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superficial, uma vez que o carbeto importado temomarea especifica que o
nacional, o que permite uma maior combinacédo emt®C e o @ adsorvido do
ambiente (Bondioli, 2008).

4.3 DENSIDADE APARENTE E DENSIFICACAO

Na Tabela 15 e na Figura 42 estdo apresentadoslaey médios das medidas
de densidade aparente, porosidade aparente, démgielativa e absorcdo de agua,
obtidas pelo método de Arquimedes.

Tabela 15 — Valores obtidos pelo Método de Arqdiese

Densidade Porosidade Densidade  Absorcao de

Material Aparente [g/cnt]  Aparente [%] Relativa [%] agua
SICHCS + 7,6 % YAG 2,96 £ 0,13 2,4+0,14 92440 0,81+0,05
SiC Ms + 5% YAG 2,67 £0,04 54+1,85 835+1,4 2,04+0,73
SiC Ms + 7,6% YAG 2,67 £ 0,06 6,8 + 2,05 834%1, 256+0,82
SiC Ms + 10% YAG 2,83+0,03 4,5+0,74 88,5+0,9 1,59 +0,27

100 -

[ia}
=
1

o
=
1

Densidade relativa [%]

&0

SICHCS + 7.6 % YAG : SICMS + 5% YAG : SiCMS + 7 6% YAG : SiCMS + 10% YAG
Material - Composig¢ao
Figura 42 — Valores obtidos pelo Método de Arquiesed
Todos os resultados dessa andlise indicam querawicas obtidas utilizando o
SiC importado sdo mais densas e apresentam barecab de agua. As ceramicas na
composicéo SiC nacional com 10% de aditivo, forang@e alcangcaram valores mais

préximos dos obtidos com a matéria prima importada.
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4.4 MOSAICO PRELIMINAR DE FOTOGRAFIAS E MICROSCOPIAPTICA

Na Figura 43 tem-se um mosaico de fotografias eraspopias para uma
comparacdo simples das superficies polidas dososatp-prova de cada tipo de
composicdo usada, antes do ataque quimico, nosquabde perceber visualmente o

gue foi constatado nas medidas de porosidade daparen

Microscopia Optica

Fotografias dos
corpos de prova 200 x 500 x

Polidos 100 x

cdp SIiC Microservice + 10% YAG

Figura 43 — Mosaico de fotografias e microscopias abrpos-de-prova.

4.5 RESISTENCIA MECANICA - FLEXAO POR QUATRO PONTOS

Na Tabela 16 apresenta-se os valores da tensaderéstica de rupturasg), a
resisténcia médiac;) e o mddulo de Weibull (m) para todas as compesicod
lembrando que, no minimo, foram ensaiados 30 cedpgsrova de cada familia de

amostra e que todos foram sinterizados nas mesndg;ées, a 1950 °C.

Tabela 16 — Resultados estatisticos dos ensaifbsxd® por quatro pontos

Material m 050 (MPa) 0o (MPa)
SiC H. C. Starck + 7,6% YAG 10 253 265
SiC Microservice + 5% YAG 8 156 165
SiC Microservice + 7,6% YAG 9 150 160

SiC Microservice + 10% YAG 13 197 2054
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4.5.1Diagramas de Weibull

Nas Figura 44 estao representados os diagramasdriN\feferentes ao ensaio
de flexdo por 4 pontos dos corpos-de-prova ensgsjiado qual observa-se a
probabilidade de ruptura em funcéo da tenséo ajaliqaara cada composicao utilizada

neste trabalho.

100 4

oo
L
1

Leo]
L]
1

=
o
1

SiC HCS + 7, 6% YAG

#  SiCMS + 5% YAG
SIiC ME + 7 B% YAG

¥ SICMS +10% YAG

Probabilidade de ruptura (%)

0

T T T T 1 T 1 1 T T T T 17 1
100 1200 140 160 180 200 220 240 280 280 300 320

Tensao de ruptura o [MPa]

Figura 44 — Diagramas de Weibull para os corpopfdga ensaiados.

Em virtude do que j& fora visto, quando do ensasebdo no método de
Arquimedes e nas medidas de contracdo, era de eeerpgue as ceramicas
confeccionadas com o SiC H. C. Starck fossem as reaistentes, e essa expectativa
se confirmou. Entre as confeccionadas com SiC nati@a composicao com 10% de
YAG apresentou a maior resisténcia, demonstrandessa a relagdo mais eficiente.

Com relacdo a homogeneidade, as ceramicas protesida composicdo SiC
Microservice + 10% YAG sdo mais homogéneas (maiéduto de Weibull, m=13),
até mesmo que as obtidas com matéria prima im@o(tag10).

Esta maior homogeneidade obtida nas ceramicas daposicdo SiC
Microservice + 10% YAG indica uma maior confiabddk no uso dessas ceramicas,

em comparacao até mesmo com as obtidas com manepiaitado.
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4.6 DUREZA

Na Tabela 17 e na Figura 45 estdo apresentadossaokados dos ensaios de

microdureza Vickers.

Tabela 17 — Microdureza Vickers

Microdureza Vickers [kgf/mfAj

SiC H. C. Starck + 7.6% YAG 1789 £ 130
SiC Microservice + 5% YAG 904 + 252
SiC Microservice + 7.6% YAG 1068 + 327
SIiC Microservice + 10% YAG 1632 + 219

2000

e 1800 S

—a—

1600 -

——y

1400 - -
1200 -

1000 -

Microdureza Vickers [kgf/mm

800 -

600 T T T T T T T
SICHCST 6B SICMS 5 SICME 7.6 SICMS 10
Material - Composic&ao

Figura 45 — Resultados dos ensaios de microduratang

Esses resultados confirmam os dados anterioresgjaude que a composicao
ceramica mais resistente e mais densa € a quenaggrésenta a maior dureza média.

Entretanto, algumas medidas em amostras produzideasm o SiC
Microservice + 10% YAG chegaram a valores supesiare de algumas amostras do
SiC H. C. Starck + 7,6% YAG, resultado muito impmite no aspecto tecnologico
pois este resultado indica que em termos de miceaduas ceramicas das duas

composicdes se equiparam.
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4.7 RECONSTRUCAO A PARTIR DA EXTENSAO DO FOCO

No processamento para obter-se a reconstrugcédo ta par foco, tem-se
inicialmente uma imagem gerada do mosaico de todgsontos de melhor foco da
imagem, a partir dessa imagem é gerado o mapadacéles e, sobre esse, seleciona-
se a area na qual se quer a reconstrucao.

Nas Figuras 46, 47-a e 47-b estdo apresentadosctesmente, 0 mapa de
elevacbes com uma determinada regido em destaqaepmastrucdo a partir do foco
nessa regido destacada e o histograma referentsaa imagem, que é de uma

superficie ndo tratada de uma ceramica sinteridad&C H. C. Starck + 7,6% YAG.

T
A 2 el SR R ;éﬁ

ik S SO, Bl
YAG e a regido na qual foi realizada a retagéo a

rak6-+26

S

iC H. C. Sta

i 4

Figura 46 — Mapa de elevagfes, S
partir do foco.

0 102
Count: 3202200 Min: O
Mean: 53.971 Max: 102
StdDew: 20,221 Mode: 0.199 (50559)
Bins: 256 Bin Width: 0.398
b)

Figura 47 — a) Reconstrucdo a partir do foco néiocegm destaque, SiC H. C. Starck + 7,6 % YAG, e
b) Histograma do mapa de elevacgtes
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Nas Figuras 48, 49-a e 49-b estdo apresentadosctespnente, o mapa de
elevagbes com uma determinada regidao em destaqeepmstrucao a partir do foco
nessa regido destacada e o histograma referentsaa imagem, que é de uma

superficie ndo tratada de uma ceramica sinteridad&C Microservice + 10% YAG.

0. 4 R *

Figura 48 — Mapa de elevacgdes, SiC Microservic® $%1YAG e a regido na qual foi realizada a recogsin a

partir do foco.

Count: 3203200 Min: O
Mean: 37.316 Max: 71
StdDev: 10,987 Mode: 39,799 (51626)
Bins: 255 Bin Width: 0.277
a
b)

Figura 49 — a) Reconstrucdo a partir do foco néicegm destaque, SiC Microservice + 10 % YAG, e
b) Histograma do mapa de elevactes
Os histogramas referente ao mapas de elevacaoamsostque a ceramica de SiC
H. C. Starck apresentou uma rugosidade maior queceemica de SiC
Microservice + 10% de YAG.



84

E a maior homogeneidade medida através do modulWelbull nas ceramicas
de SiC Microservice na composicdo de 10% de YA@btam pode ser percebida
qualitativamente no mapa de elevacgdes relativea esmposi¢céo, que apresenta uma
tonalidade mais uniforme que o mapa da cerami&i@ed. C. Starck.

Essas observacoes estdo compativeis com as medidagosimetro, reforcando
a idéia que a camada de oxidacdo deve ser maiopeges obtidas com SiC da
HCStarck.

Também confirmou que entre as ceramicas obtidasnoatarial nacional a com

10% de YAG foi a que demonstrou a maior homogeieidaperficial.

4.8. FRACAO POROSA

Para a analise de fracdo porosa, um histogramanuaior variedade em nivel
de cinza identifica o melhor contraste. Em seguaa@magem é transformada em
somente dois tons, preto ou branco para as regiéesaior ou menor contraste,
respectivamente. Feito isso pode-se calculara dos objetos ou dos poros, no caso
fracdo porosa.

Na Figura 50-a tem-se um exemplo de uma imageginatide microscopia
Optica de uma peca de SiC H. C. Starck +7,6% YA@mapliacdo 1000x, na qual sera
feita a medida de fracdo porosa, e na Figura S5Biktograma relativo a essa imagem,

mostrando picos que indicam um bom contraste.

0 285
Count: 3203200 Min: 3
Mean: 93.5545 Max: 265
StdDev: 36.632 Mode: 114 (84459)

Figura 50 — Imagem de microscopia 6ptica de umanaiea de SiC na qual sera calculada a fracdo peresa
relativo histograma
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Na Figura 51 tem-se a imagem da figura anteraorsfiormada em somente dois
niveis na qual pode-se agora, calcular a fracaospoatravés do calculo de éarea,

através da rotina do ImageJ. Nesse caso, aséirepeto representam 0s poros.

Figura 51 — Imagem de microscopia Optica de umangiea de Sic transformada em dois niveis, nesse aas
areas em preto representam 0s poros.

Na Tabela 18, estdo apresentadas a meédia e mdem¥ido das medidas de
fracdo porosa feitas em 6 imagens, com ampliacadol@®¥ vezes, para cada
composicao.

Tabela 18 — Medidas de fracdo porosa.

Material / composicao Fracao porosa da imagem
SIC H. C. Starck + 7,6% YAG 30,98 £ 5,76
SiC Microservice + 5% YAG 39,56 + 6,18
SiC Microservice + 7,6% YAG 42,73 + 6,36
SiC Microservice + 10% YAG 27,60 £ 4,74

As medidas de fracdo porosa apresentaram uma t@adda menor fracao
porosa para as composi¢coes H. C. Starck + 7,6% ¥AWcroservice + 10% YAG,
porém percebe-se uma discrepancia em relacdo &wes/ae porosidade aparente o
gue é plenamente justificado tendo em vista que medida é superficial e a outra é

de todo objeto.
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4.9 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Foram realizadas imagens em microscopia eletraecaarredura ampliacao de
1000x, e 2000x, em uma face polida e quimicamets#geada a fim de comparar a

estrutura e morfologia dos grédos em cada compasicao

Nas Figuras 52-a e 52-b, estdo apresentadas asnmagferentes a uma peca
sinterizada de SiC HCStarck +7,6 % YAG.

Y - " - };t; -
{ v oS o e

. A*

/ e T il 4
(a) — ampliacdo 1000 X

(b) — ampliacdo 2000 X
Figura 52 — Microscopia eletrdnica, ceramica deI${CStarck + 7,6 % YAG.

Nas Figuras 53-a e 53-b, estdo apresentadas asrimegferentes a face polida e

- Ay 8

(b) — ampliagédo 2000 X

Figura 53 — Microscopia eletrdnica, ceramica de@i€roservice + 5 % YAG.
Nas micrografias das Figuras 52-a e 52-b pode-sereér a presenca de gréos

alongados, mas na imagem digitalizada ndo ha «etisuficiente para definir as

fronteiras dos gréaos.
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Nas Figuras 54-a e 54-b, estdo apresentadas asnmagferentes a uma peca
sinterizada de SiC Microservice + 7,6 % YAG.

80 1000 X (b) — ampliagédo 2000 X

Figura 54 — Microscopia eletrdnica, ceramica del8i€roservice + 7,6 % YAG.

(a) - amplia

Nas Figuras 55-a e 55-b, estdo apresentadas asnmagferentes a uma peca
sinterizada de SiC Microservice + 10 % YAG.

(a) — ampliacdo 1000 X (b) — ampliacéo 200X

Figura 55 — Microscopia eletrdnica, ceramica del@i€roservice + 10 % YAG.

Nas imagens das Figuras 55-a e 55-b, pode-se quaa morfologia dos gréos
tem diferencas significativas em relagdo as cemsnimbtidas com 5% e 7,6% de
aditivos (Figuras 53 e 54).

Nessas micrografias nota-se que 0s gréaos na cogapoMicroservice + 10%
apresentam-se alongados, com relativa semelhaoganposicdo HCStarck + 7,6%,
bem como pode-se perceber a menor porosidade casgmsicdo, comparada com as

outras composicgoes.
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4.10 MICROSCOPIA OPTICA

Foram realizadas imagens em microscopia 6ptica @emento final de 200x,
500x e 1000x, a fim de comparar a estrutura e rugi® dos grdos em cada

composicdo. Nas Figuras 56 e 57, estdo apressnéadanagens referentes a face

polida e quimicamente atacada de uma ceramicaClelSitarck +7,6 % YAG.

Figura 57 — Imagens de microscopia 6ptica, ceranecaiC HCStarck + 7,6 % YAG — ampliagdo 1000 X.
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A morfologia dos graos, assim como foi observad®inegens de microscopia
eletrbnica de varredura, apresenta uma estrutumadieéinida com certa quantidade de
graos alongados.

Nas Figuras 58 e 59, estdo apresentadas as imegfensntes a face polida e

guimicamente atacada de uma peca sinterizada delisrGservice + 5 % YAG.

Pode-se notar que nessa composicao a porosiddelada em comparagdo com

a composicao SiC Microservice + 10% de YAG.
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Nas Figuras 60 e 61, estao apresentadas as imegfensntes a face polida e

guimicamente atacada de uma peca sinterizada dsliSrGservice + 7,6 % YAG.

Figura 61 - Imagens de microscopia Optica, ceraac8iC Microservice + 7,6 % YAG ampliagdo 1000 X.

Pode-se notar que também nessa composicdo a @atesiél elevada, em

comparacao com a composicado SiC Microservice + A8%AG.
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Nas Figuras 62 e 63, estdo apresentadas as imegfensntes a face polida e

quimicamente atacada de uma peca sinterizada d#liSiGservice + 10 % YAG.

[o—

Figura 63 - Imagens de microscopia Optica, ceraaic8iC Microservice + 10 % YAG ampliagcdo 1000 X.

Finalmente, percebe-se que a nessa composicaosidaite € bem menor que as
outras composi¢cdes com SiC Microservice, bem colnserwa-se também que a
morfologia dos grdos nessa composicdo € bem dafiamtesentando grdos bem

alongados demonstrando eficiéncia na sinterizacao.
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Na Figura 64 apresenta-se a comparacao entre assoopias, onde pode-se perceber claramente quee denpecas obtidas
com matéria prima nacional a microestrutura quesmaiaproximou da ceramica obtida com material itago, foi a composicéo
com 10% de aditivo, apresentando, mesmo que amaaa, graos finos e bem alongados, caracterizgmeldouve mudanca de fase
para SiCo.

Tipo Optico 200x Optico 500x Optico 1000x

W

SICHCS 7,6

SiICMS 5

SiC MS 10

Figura 64 — Comparacéo entre as microscopias dagasicdes usadas.
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5 CONCLUSOES

O objetivo central deste trabalho de pesquisa fde anostrar a viabilidade de
utilizacdo de um carbeto de silicio, desenvolvido Brasil (Microservice), na
confeccdo de ceramicas destinadas a blindagentitelisE para comprovar que as
ceramicas obtidas com a matéria-prima nacionatlatéam as exigéncias da aplicacao
prevista, foram realizadas comparacfes com as &&ambtidas com um carbeto de
silicio importado da Alemanha (H. C. Starck).

Portanto, as conclusdes descritas neste trabalkeidbase na comparagcao
continua dos dois materiais.

Com relacdo as matérias primas, o SiC fornecida péicroservice, ainda
apresenta um tamanho de particulas maior e umabdigfio granulométrica mais
dispersa, que o SiC da H. C. Starck. Além dispreseenta menor area especifica e na
andlise de difratometria de raios X apresentou igo imdicando a presenca de $iO
na amostra. Esses sdo os primeiros indicativosagueramicas confeccionadas com
o SiC nacional ndo poderiam atingir os mesmos tados que as processadas com 0
SiC importado, afinal, menor tamanho de particutzapr area especifica e pureza do
material precursor, no processo de sinterizacdofas® liquida, sdo parametros
fundamentais para garantir uma densificacdo etieierconsequentemente uma maior
resisténcia mecanica.

Quanto a comparacao das ceramicas sinterizadass vé@sultados chamam a
atencdo, o primeiro ponto foi o alto valor de pema massa das ceramicas
confeccionadas com SiC nacional, este fendbmenorilbontnegativamente na
densificacdo da ceramica. Observando-se os rdesltzbtidos na medida da perda de
massa, € possivel notar que todas as composigiesadas com o SiC Microservice,
apresentam um valor maior que o correspondenterdsacionadas com o SiC H. C.
Starck, o que indica uma maior volatizacdao dos araptes presentes nas
composi¢cdes com material nacional.

Os resultados dos ensaios de densidade aparemtdlexd@o por quatro pontos

mostraram que, as ceramicas obtidas com o H. @kSao mais densas e tém maior
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resisténcia mecanica, chegando respectivamente 3 92 da densidade tedrica e
265,69 MPa de resisténcia caracteristica.

Das ceramicas desenvolvidas com o SiC Microsenasemelhores resultados
foram obtidos com a adicdo de 10% de YAG, chegaam®8,46 % da densidade
tedrica e uma resisténcia mecanica de 205,63 MPapresentando a maior
homogeneidade (m = 13,22) de todas as composisiataelas neste trabalho.

Ou seja, para o carbeto de silicio nacional foiessério a utilizacdo de mais
YAG do que no importado (que tem como melhor patéorevalor de 7,6% de YAG
para esse fim), certamente devido a distribuic&mygométrica mais larga e menor
area especifica do pé nacional, o que exige umarmaantidade de aditivos durante
a sinterizacdo com fase liquida.

Os resultados dos ensaios de dureza se mostrata@mariente promissores,
indicando que esta linha de pesquisa na buscanpanaterial nacional para o uso em
blindagem atingiu o seu objetivo principal. Poipesar do valor meédio de
microdureza Vickers das ceramicas de SiC H. C.clstaer um pouco maior, 1789
kgf/mn? contra 1632 kgf/mfmdas ceramicas de SiC Microservice com 10% de YAG
algumas amostras das ceramicas dessa composigiemaram valores superiores ao
das ceramicas obtidas com o SiC importado.

A andlise microestrutural, com microscopia Optic&letrénica de varredura,
revelou uma diferenca substancial na morfologia g@s das ceramicas de SiC
Microservice com 10% de YAG, das outras confecaasacom matéria prima
nacional, com grande destaque para os graos alos@adem definidos evidenciando
ter sido eficiente a sinterizacdo com fase liquadaacterizando que houve mudanca
de fase para o Si@-

E nas medidas da fracdo porosa (medida de are&)gsotimbém observar a
eficiéncia da densificagcdo das ceramicas de SiQdgkevice com 10% YAG em

relacdo as demais.

Em suma, esta pesquisa demonstrou que € plenapuws#izel o uso do material

nacional em blindagem, o que era o objetivo prislogeste trabalho.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A partir dos resultados que demonstraram que éaplente possivel obter-se
uma ceramica de SiC, utilizando um pé desenvolvidopais, com caracteristicas
suficientes para ser utilizada em blindagem badistiAbaixo apresenta-se uma relacéo
de sugestbes de trabalhos futuros visando a melldai qualidade das ceramicas

obtidas, de maneira a permitir que essas venhantiseadas em grande escala:

1- A perda de massa foi substancial na sinterizaigifase liquida do Carbeto de
Silicio de procedéncia nacional, o que podera sguzido com a utilizacdo de um
leito de pé, para reduzir a volatizacdo dos comptmseda matriz ceramica e dos

aditivos, durante a sinterizacao.

2- A utilizacdo da técnica de secagem por “spragerdrque certamente ira
melhorar a homogeneidade da mistura e evitar aveghzao, dispensando a fase de

peneiramento.

3- Para aumentar a densificacdo, pode-se optar tpetaca de prensagem a

guente, que certamente ira melhorar os indicesgdcis.

4- No inicio deste trabalho de pesquisa adotouéseihdices especificos para a
adicdo de YAG, tomando como referéncia o valoizaiilo com o SiC importado. O
que ficou evidente é que o melhor resultado foi aradicdo de 10% de YAG.
Porém, com o continuo aperfeicoamento na qualidadad nacional, sera necessario
continuar esse estudo visando buscar resultadoga amelhores de resisténcia

mecanica.

5- Uma andlise quantitativa mais detalhada, coms&nEm microscopia 6ptica
gue, com custo inferior, neste trabalho mostroubsen eficiente para a visualizagao

da microestrutura das ceramicas de SiC.

6- Finalmente, para verificar a eficiéncia das ©etas em blindagem balistica,
devera ser realizado o teste em tunel balisticae®s condicfes de trabalho a que as

placas serdo expostas.
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