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ESTUDO DA INFLUENCIA DAS MICRO-ESTRUTURAS E DA POROSIDADE
DE PASTILHAS DE ALUMINA NO PULSO ULTRA-SONICO NO DOMINIO DA
FREQUENCIA

Antonio Mario Leal Martins Costa
Abril/2009

Orientador: Marcelo de Siqueira Queiroz Bittencourt
Programa: Engenharia Nuclear

Esse trabalho é parte integrante de um estudo que visa a aplicabilidade
da técnica ultra-s6nica no dominio da freqliéncia para a caracterizagao nao
destrutiva de pastilhas combustiveis cerdmicas, que é de grande interesse
devido a preocupagao com a seguranca e eficacia na industria nuclear.

Nesse Trabalho foram analisadas as alteracées nos espectros de
freqUéncia, gerados pela passagem de um pulso ultra-sénico através de
pastilhas cerdmicas a base de 6xido de aluminio (AloO3). Utilizando a técnica
ultra-sénica no dominio da freqiiéncia, juntamente com analise micro-estrutural
das pastilhas, através do microscopio eletrbnico de varredura, foi possivel
associar as caracteristicas do material inspecionado ao seu respectivo espectro
de frequéncia. A caracterizacdo foi feita em 40 pastiihas de Alumina
sinterizadas as temperaturas de 1150, 1400, 1480, 1540 e 1580°C com
porosidades, medidas pelo método de Arquimedes, variando de 5,09% a
37,3%.

Os resultados obtidos mostram que esta técnica ultra-sénica € eficaz na
determinacao da micro-estrutura de pastilhas ceramicas de Alumina podendo
ser aplicado na caracterizacdo de outros materiais porosos em uma linha de
producéo, onde o formato do espectro de freqliéncia gerado pela estrutura do
material pode determinar se as pastilhas se enquadram nas especificacoes
requeridas.

Palavras-chave: caracterizacdo nao-destrutiva, ultra-som, porosidade, analise

micro-estrutural.
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Abstract of Dissertation presented to IEN/CNEN as a partial fulfillment of the
requirements for the degree of Master of Science (M.Sc.)

STUDY OF THE INFLUENCE OF MICRO-STRUCTURES AND POROSITY OF
PELLETS ALUMINA IN THE ULTRASONIC PULSE IN THE FREQUENCY
DOMAIN

Antonio Mario Leal Martins Costa
April/2009
Advisor: Marcelo de Siqueira Queiroz Bittencourt
Program: Nuclear Engineering

This work is part of a study to the applicability of ultrasonic technique in
the frequency domain for non-destructive characterization of ceramic pellets
fuel, which is of great interest because of concern about the safety and efficacy
in the nuclear industry.

In this work it was analised if there were changes in frequency spectrum,
generated by the traveling of an ultrasonic pulse through ceramic pellets of
aluminum oxide (AloOs). Using the ultrasonic technique in the frequency
domain, together with micro-structural analysis of pellets by scanning electron
microscope, it was possible to associate the characteristics of the material
inspected with its respectives frequency spectrum. The characterization was
performed on 40 pellets alumina sintered in the temperatures of 1150, 1400,
1480, 1540 and 1580°C with porosities, as measured by the Archimedes
method, ranging from 5.09% to 37.3%.

The results show that the ultrasonic technique is effective in determining
the micro-structure of ceramic alumina pellets and can be applied in the
characterization of other porous materials in a production line, where the format
of the frequency spectrum generated by the structure of the material may
determine if the pellets belong the required specifications.

Keywords: non-destructive characterization, ultrasound, porosity, micro-
structural analysis.
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1-INTRODUCAO

Materiais ceramicos possuem, devido a natureza de suas ligacoes
atdbmicas, grande estabilidade quimica conferindo-lhes alta resisténcia a
corrosdo. A auséncia de elétrons livres os torna bons isolantes térmicos e
elétricos, possuem geralmente elevadas temperaturas de fusdo o que justifica o
interesse de industrias que necessitam de materiais que suportem altas
temperaturas sem comprometer sua integridade estrutural, tais como a
industria nuclear, a qual utiliza o ceradmico diéxido de uranio (UO2) como
combustivel nuclear.

Outra aplicacdo de ceramicos porosos é relatada por Rosa [1], que
enfatiza o crescente interesse industrial na area de microfiltracéo de liquidos e
emulsdes, para a purificagdo de combustiveis através da separag¢édo da agua e
6leo, e na separacao das proteinas do leite. Além de outras areas de pesquisas
tais como a medicina e odontologia que se mostram claramente interessadas
no desenvolvimento de préteses ceramicas.

Os ceramicos possuem uma estrutura porosa que influencia diretamente
nas suas propriedades mecanicas e, para a industria nuclear, conhecer a
porosidade das pastilhas ceramicas de UO, é de grande interesse, pois neste
material € necessaria uma certa porosidade para acomodar os produtos de
fissao, tais como o gas xendnio que fica armazenado nos poros da pastilha,
minimizando o aumento de pressdo dentro do tubo de revestimento. Desta
forma, faz-se necessario controlar a porosidade com a finalidade de evitar
inchamento, o que provoca trincas nas pastilhas.

Neste trabalho foi avaliada a porosidade de ceramicas a base de 6xido
de aluminio (Al,O3) utilizando técnica ultra-sbnica, que tem sido muito
explorada por pesquisadores para esse tipo de caracterizacdo [2-13],
principalmente pelo fato de se tratar de uma técnica nao destrutiva. Em geral, a
caracterizacao de materiais por ultra-som é realizada pela técnica de medicao
de velocidade, ou seja, no dominio do tempo. Entretanto uma nova técnica vem
sendo desenvolvida no Laboratério de Ultra-som do Instituto de Engenharia
Nuclear (LABUS/IEN), em que utiliza o dominio da freqiéncia, onde a

caracterizacao do material é feita por seu espectro de freqiiéncia.



2-REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1-MATERIAL CERAMICO

Materiais ceramicos sao materiais inorganicos, formados por elementos
metalicos e ndo metalicos unidos por meio de ligagdes ibnicas e ou covalentes
[14]. Na tabela periédica, podemos ver que 0s Unicos elementos que sao
estaveis e se apresentam como atomos isolados na natureza sao os gases
nobres, 0os demais elementos sao instaveis e ndo sdo encontrados separados
naturalmente, pois s6 atingem estabilidade ao se ligarem a outros atomos. Os
atomos sao constituidos de um nucleo e uma eletrosfera, que é a regiao de
maior probabilidade de se encontrar elétrons orbitando ao redor do nucleo. Os
elétrons, quanto mais préximos do nucleo, mais sao atraidos por ele, entretanto
estes seguem uma regra com relagao a proximidade do ndcleo de acordo com
suas energias, gerando uma distribuicdo em camadas. A camada mais
afastada do nucleo é denominada camada de valéncia, e os elétrons que nela
orbitam sdo chamados de elétrons de valéncia. Os elétrons de valéncia sao os
que tornam possiveis as ligacées entre os atomos.

Os elementos metalicos, devido as suas configuragdes eletronicas,
possuem uma tendéncia a perder seus elétrons de valéncia para chegarem a
uma situacao mais estavel, tornando-se assim ions positivamente carregados.
Enquanto os elementos ndo-metdlicos possuem a tendéncia a reter seus
elétrons, podendo compartilha-los, ou receber mais elétrons e se tornarem ions
negativos. Quando ha formacao de ions negativos e positivos, existe uma
atracdo coulombiana que da origem a chamada ligagéo ibnica. Porém, quando
os atomos compartilham elétrons, ndo havendo a formacéao de ions, a ligagéao é
chamada ligacao covalente.

Ligacdes iGnicas e covalentes sdo consideradas ligacoes fortes, ou seja,
possuem uma alta estabilidade quimica, e para serem quebradas precisam
receber uma alta quantidade de energia, e por esse motivo possuem altos
pontos de fusdo. Esses tipos de ligacbes também dificultam a existéncia de

elétrons livres, o que torna o material um bom isolante térmico e elétrico.



2.2-POROS

O principal método de fabricacdo de ceramicos € dada pela tecnologia
do pd, o que geralmente resulta na formacao involuntaria de poros, os quais
influenciam diretamente nas propriedades mecanicas tais como a resisténcia a
flexdo, dureza e o modulo de elasticidade, que diminuem com o aumento da
porosidade [5].

A fabricagdo por pressao, que é um importante processo dentro da
tecnologia do pd, consiste na prensagem do p6 feita com o intuito de unir as
particulas e conseguir assim um material compactado e mais denso. Mas essa
prensagem das particulas, de formatos irregulares, gera uma certa porosidade,
pois ndao é possivel eliminar os vazios entre particulas irregulares apenas
comprimindo-as. Com a finalidade de eliminar, ou apenas diminuir a porosidade
de um material, € usado o processo de sinterizacdo, que sera apresentado na
secao 2.3.

Existem dois tipos de poros que surgem durante os processos de
fabricacao de ceramicos, sao eles poros abertos e fechados. Quando apenas é
feita a prensagem do pd, nesse compactado s6 vao existir poros abertos, que
sdo aqueles que se comunicam entre si e com o meio externo. Quando
submetemos esse compactado ao processo de sinterizacdo, ocorre uma
gradativa redugcdo do numero de interfaces entre os grdos de acordo com a
temperatura de sinterizacdo, o que gera o fechamento e a diminuicdo dos
poros, que acabam ficando isolados, ou seja, sem comunicacao entre si € nem
com o exterior, entdo sdo chamados de poros fechados.

O processo de sinterizagdo gera alteracdes significativas no produto
ceramico tais como a redug¢do no volume e aumento da resisténcia mecanica.
Esses dois fatores estdo intimamente ligados a diminuicdo do tamanho e do
nuamero de poros presentes no material. Essas diminuigdes ocorrem a medida
em que aumentamos a temperatura de sinterizacao, pois assim aumentamos a
energia necessaria para que ocorra a difusdo atbmica e os poros sejam

gradativamente substituidos por matéria.



2.3-SINTERIZACAO

A sinterizagdo é o processo através do qual as pequenas particulas de
um material se unem por difusdo (movimentos atémicos) no estado sélido [14].
No processo de sinterizacdo 0s Qgraos crescem e comegam a Se unir,
diminuindo a energia superficial dos graos [15], pois a natureza procura sempre
a configuracdo mais estavel, ou seja, de menor energia. Como as interfaces
sao pontos de maior energia, o processo diminui o nimero de interfaces unindo
os graos, mas sem fundi-los, pois a temperatura usada é sempre abaixo da
temperatura de fusdo do material. Na difusédo, os atomos dos graos migram dos
pontos de contato, como mostra a Figura 1, para aumentar a area de contato
entre 0s graos, assim os poros vao sendo substituidos por matéria.

Figura 1: Os atomos se difundem dos pontos de
contato para aumentar a area de contato [15].

Entao, a sinterizacdo pode ser compreendida como um processo fisico
termicamente ativado que faz com que um conjunto de particulas de um
determinado material, inicialmente em contato mutuo, unam-se quando

aquecidos a temperaturas inferiores a temperatura de fuséo [16].



A sinterizacdo € aplicada na producao de pecas metélicas, ceramicas e
compoésitos metal-ceramico, podendo ocorrer por dois processos basicos:
sinterizacao por fase sélida e a sinterizacao por fase liquida.

Na sinterizacdo por fase soélida todos os constituintes do compactado
permanecem solidos durante todo o processo de sinterizacdo. Esse processo é
caracterizado por um crescimento de contato entre as particulas, mudancas na
geometria e na quantidade de poros e crescimento de graos.

Na sinterizacdo por fase liquida ocorre a formacdo de liquido na
estrutura, que pode ser causado pela fusdo de um dos componentes do
sistema ou pode ser o resultado de uma reacdo entre os componentes do
sistema. A ocorréncia desse liquido é a maior diferenca entre os dois tipos de
sinterizacdo e é muito importante na determinacdo dos mecanismos de
sinterizacao e do aspecto final da estrutura sinterizada [16].

Para facilitar a compreensdo das etapas do processo de sinterizacdo
pode-se supor graos, de um pd compactado, com formatos esféricos (Figura
2a). A sinterizagdo comega com o aumento dos contatos entre as particulas
por meio da formacdo e crescimento de um pescoco devido a difusdo de
matéria. Esse pescoco € definido pelo transporte de matéria que ocorre devido
aos maiores pontos de energia serem os pontos da interface de contato entre
0s graos, com o aumento da energia térmica os atomos dessas interfaces de
contato tendem a se deslocar desses pontos, de modo a promover um contato
mais intimo entre esses graos devido a diminuicdo da energia total superficial
do sistema, que € conseguida através da eliminacdo do numero de interfaces,
0 que gera o pescoco (Figura 2b). Ainda nessa fase do processo temos poros
que assumem a forma de canais interconectados, que sdo os poros abertos
(Figura 2c). A medida em que a energia térmica cedida ao sistema aumenta,
ocorre um certo crescimento dos graos ocorrendo assim uma retragdo no
tamanho dos poros. Continuando o0 processo os poros diminuem e se isolam,
gerando os poros fechados, que podem ficar nos contornos dos graos até
serem totalmente eliminados (densificacdo completa), ou podem também ser
envolvidos e aprisionados no interior do grao, durante o seu crescimento, o que

impossibilitando sua eliminacao (Figura 2d).
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Figura 2: Etapas do processo de sinterizacdo mostrando o contato inicial entre os graos

(2a), o processo de difusao atdbmica com a formacao de pescoco (2b), poros abertos, que

se comunicam por canais (2c) e formacao de poros fechados pela diminuicao do

tamanho dos poros (2d).

2.4-METODOS PARA DETERMINAGCAO DE POROS

Durante a pesquisa bibliografica realizada, foram encontrados os

seguintes métodos para a medicao de porosidade e tamanho de poro:

» Meétodo de Arquimedes;

» Porosimetria por intrusdo de mercurio;

» Transmissao de raios gama;

» Técnica ultra-s6nica no dominio do tempo.




2.4.1-Método de Arquimedes

Esse método consiste na determinacdo da porosidade de um material
devido ao volume de liquido deslocado quando a pastilha é completamente
imersa, geralmente o liquido utilizado é a agua. Como a agua possui uma certa
tensdo superficial, este método se torna imprdprio para a determinagéo de
micro-porosidade, pois a agua nao consegue penetrar nesses micro-poros
aprisionando assim um certo volume de ar, 0 que se apresenta como uma
desvantagem do método. Outra desvantagem se apresenta no fato de medir
apenas a porosidade aparente, ou seja, esse método sé avalia poros abertos,
desconsiderando os poros fechados.

2.4.2-Porosimetria por Intrusao de Mercurio

Nesse método a pastilha é colocada em um recipiente contendo
mercurio. O recipiente é fechado e nele é aplicada uma pressao para que o
mercurio preencha todos os poros. Essa pressdo € necessaria devido a alta
tensao superficial do mercurio.

Esse método tem a vantagem de gerar resultado rapido e por ser capaz
de determinar a densidade aparente, volume poroso, distribuicdo do tamanho
de poros e a area especifica do material. Entretanto, a técnica apresenta como
desvantagem o fato do mercuario ser um metal volatil e téxico, contaminando a

pastilha.

2.4.3-Transmissao de Raios Gama

Esse método se baseia na atenuacao que um feixe de radiagdo gama

sofre ao atravessar um material [17]. Quando a radiacdo eletromagnética
atravessa um material a absor¢éo é dada pela relagdo (1).
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onde:

lp é aintensidade do feixe incidente na pastilha;

I ¢é aintensidade do feixe emergente da pastilha;
X é a espessura da pastilha;

U € o coeficiente de atenuacao linear.

A porosidade total da pastilha é dada pela seguinte relacao:

Hp— M
¢=100 —L "5 2
7
P

onde:

Up é o coeficiente de atenuacao linear para a pastilha sem porosidade,
ou seja, totalmente sélida;

Hs € o coeficiente de atenuacéo linear para a pastilha medida.

Segundo Pottker e Appoloni [18], esse método apresenta vantagens por

ser de rapida determinacdo e permitir a caracterizacdo de porosidade e

distribuicao espacial de poros da pastilha.

Apresenta desvantagens por usar o Americio, que além de ser um

material caro também exige equipamento de seguranca e mao de obra

especializada.

2.4.4-Técnica Ultra-sénica no Dominio do Tempo

Essa técnica consiste na aquisicdo do tempo de percurso de um pulso

ultra-sénico que se propaga no material de interesse. Segundo a pesquisa



bibliografica realizada, o método predominante para a aquisicao desse tempo
de percurso do pulso ultra-sénico em materiais ceramicos é o método de pulso-
eco. Esse método consiste na medida entre dois ecos consecutivos, ou seja,
um pulso é gerado por um transdutor, percorre 0 material e, ao ser refletido na
fronteira da peca que esta sendo inspecionada, da origem a um eco. A
diferenca de tempo entre dois ecos consecutivos € o tempo de percurso da
onda. Esse tempo varia de acordo com cada material. Em materiais porosos a
velocidade da onda ultra-sénica diminui com o aumento da porosidade, o que
mostra um aumento no tempo de percurso desse pulso [2-13]. Isto ocorre
devido a dificuldade que este pulso apresenta de se propagar através dos
poros. Entdo essa técnica consiste em associar a velocidade de um pulso ultra-
sbnico a porosidade do material, criando assim uma correlagdo entre a

velocidade e a porosidade.

2.5-ULTRA-SOM

Ondas ultra-sénicas sdo ondas sonoras que possuem freqiiéncias acima
da faixa sonora audivel pelo ser humano. A sensibilidade do ouvido humano
esta na faixa de 16Hz a 16KHz, acima dessa faixa as ondas sonoras sao
classificadas como ondas ultra —s6nicas.

A onda ultra-sénica € uma onda mecanica, e como tal, precisa de um
meio para se propagar. Essa onda é formada pela perturbacdao de um meio
elastico, seja ele sélido, liquido ou gasoso, que forgca as particulas que o
constituem a vibrar em torno de suas posicdes de equilibrio, essa vibragéao é
transmitida as particulas vizinhas, e assim a onda é propagada através do
meio. Se 0 movimento realizado pelas particulas do material for na mesma
direcdo de propagacdo da onda (Figura 3) esse movimento da origem as
chamadas ondas longitudinais. Caso essas particulas se movam na direcao
perpendicular a direcdo de propagacao da onda (Figura 4), esse movimento da

origem as chamadas ondas transversais.
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Figura 3: Onda longitudinal onde as particulas se movimentam na mesma dire¢do de

propagacao da onda.

| |
. | .« e | .
. . . .
AR [ § gee W . N gy v
. i . o o
. . gy . . e . L . - ®» = s 8 = =
. S . e o
. o . T B e . o e
. g CT g T R
L ] P . - s . . @ . * . s s e s % e
. . . ® . . - . .
. g . . - ® . LI -~ % ® @ Eew
i . . . . . . é
o ® P . - - - . . 0 & s s 3 e 0 @
. . - L] L] - Ld -
L g . . . % . . . .0 . « s 5 8 3 @
. v e . . i
- & oy . 0 . ' . . . ® . « % &5 8 8 8
. P o P
& Pa— . . . - . . . . » . a s s 8 s
. P e B ¥ W . .
. ol P . . . - . * o " . « e s & 8 @
« e . B . R
& = 1 . - . . 0 s s 8 s & @
. . . "
* 48 P -

Figura 4: Onda transversal onde as particulas se movimentam na direcao perpendicular

a direcao de propagacao da onda.

A velocidade das ondas ultra-s6nicas depende do meio em que elas se
propagam, pois como essas se propagam através das vibracdes das particulas,
quanto mais préximas estiverem as particulas, mais rapida sera a propagacao
da onda, ou seja, em materiais porosos, por exemplo, quanto menor for a
porosidade da pastilha, maior sera a velocidade da onda nela.

Quando uma onda ultra-sénica € propagada de um meio para outro
ocorrem os fendbmenos de reflexdo e refracdo, que irdo variar de acordo com
esses meios, pois a energia que sera refletida ou transmitida depende da
impedancia acustica de ambos os meios. A impedancia acustica é uma

propriedade do material e é definida pela expressao (3).
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onde: Zé a impedéancia do meio;
p € a densidade do meio;

c é a velocidade de propagacao do som.

3)

Como veremos na secao 2.5.1, a diferenca entre as impedancias

acusticas dos meios é o fator que define o quanto de energia é refletida ou

transmitida de um meio para outro quando uma onda ultra-sénica incide na

superficie de separacdo desses meios.

2.5.1- REFLEXAO E REFRAGAO

A reflexdo ocorre quando uma onda ao incidir na superficie de

separacao entre dois meios ndo consegue atravessar e permanece no meio de

origem com a mesma velocidade. Quando a onda atravessa de um meio para

outro ocorre a refracdo, a qual gera uma mudanca na direcdo e na velocidade

de propagacdo da onda. No caso geral
conjuntamente, que estao representados na Figura 5.

onda incidente onda refletida

meia 1 | ,f@{}\‘

meio 2

onda transmitida

Figura 5: Reflexao e refragcdao de uma onda mecanica.

vemos esses dois efeitos
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Supondo dois meios de impedancia acustica Z; e Z,, onde a onda se
propaga do meio 1 para o meio 2, teremos uma reflexdo “R” e a uma
transmissdo “D”, dadas pelas expressées (4), como mostrado por

Krautkramer[19]:

27,

rR=%2"% _
Z,+Z, “)

= D
Z,+7,

Com isso podemos notar que se as impedancias dos dois meios forem
iguais, a energia sera totalmente transmitida, pois o numerador de R sera igual
a zero, assim nao havendo reflexdo. Em geral, materiais diferentes apresentam
impedancias diferentes, e quanto maior for a diferengca entre as impedancias
dos meios maior sera a dificuldade de uma onda se propagar de um meio para
outro, 0 que aumenta a energia refletida e diminui a energia transmitida. Se a
diferenga de impedancia for muito grande havera apenas a reflexao da onda.
Considerando que toda a energia incidente é transformada em energia refletida
ou transmitida a relagéo entre essas € dada por R + D = 1. Esses coeficientes

S30 expressos em porcentagens.

2.5.2-ATENUACAO

Quando uma onda ultra-sénica se propaga através de um meio, esta
sofre uma atenuacao de seu sinal, ou seja, perda de energia. Este fato se da
devido aos fendmenos de absorcao, espalhamento e divergéncia do feixe.

A pressdao sOnica decresce com a atenuacdo segundo a seguinte
equacao (5):

—od
P=Poe“ (5)
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onde:
P, é a pressao inicial da onda;
P é a pressao final da onda;
o é coeficiente de atenuacao;

d é a distancia do percurso do pulso, ou seja, entre Py e P.

Se quisermos a atenuacdo com relacdo a intensidade da onda, basta
sabermos que ela é proporcional ao quadrado da pressdo do som, dando
origem a seguinte equacao:

—2ad
I = Ioe (6)

onde:
Iy € a intensidade inicial da onda;
I é a intensidade final da onda;
« é o coeficiente de atenuacao;

d é a distancia do percurso da onda entre I e I,

A intensidade da onda é definida como a quantidade de energia
transmitida por unidade de area.

2.5.2.1-Absorcao

Quando uma onda ultra-sénica atravessa ou interage com um meio,
parte de sua energia mecanica é convertida em energia térmica, pois a energia
interna das moléculas, que constituem o meio, aumenta, causando um maior
movimento randémico, o que acarreta no aumento térmico do material devido

ao que Huertas [20] denomina de fricgdo interna entre as moléculas.
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A conversdao de energia mecénica em térmica aumenta com a
freqUéncia, pois de acordo com o que foi explicado acima, podemos ver que
oscilagcdes rapidas perdem mais energia que oscilagdes lentas. Entdo a
atenuacao é diretamente proporcional a freqiéncia [20], como é mostrado na

equacao abaixo:

f =2AcF @)

onde:
f € afrequéncia;
A é a atenuacao;
¢ é a velocidade de propagacao;

F é a friccao interna.

2.5.2.2-Espalhamento

O espalhamento, segundo Alonso & Finn [21], ocorre quando um
material, ao ser atingido por uma onda sonora, vibra e se torna ele mesmo o
emissor de uma nova onda. Como exemplo podemos supor uma esfera (Figura
6), formada de material elastico, suspensa no ar e com uma onda acustica
passando através da mesma. As variacoes de pressao que acompanham a
onda geram deformacbes oscilatérias na esfera. Essas deformagdes na
superficie da esfera perturbam o ar circundante dando origem a novas ondas,
que sao as ondas espalhadas. Como parte da energia foi absorvida e usada
para vibrar a esfera, a energia que € captada apds esta interacdo é menor,
causando a atenuacgéo da onda.
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o onda
onda inicial espalhada

Figura 6: Espalhamento da onda acustica por uma esfera de material
elastico suspensa no ar.

2.5.2.3-Transdutor e Divergéncia do Feixe Ultra-sénico

Antes de falarmos como a divergéncia do feixe ultra-sénico atenua a
onda ultra-sénica, é necessario uma breve abordagem do que é um transdutor
e como esse funciona, pois é ele quem gera o feixe ultra-sénico.

Transdutor é um dispositivo capaz de transformar um determinado tipo
de energia em outro. No caso da geragao de ondas ultra-sénicas, o transdutor
transforma energia elétrica em acustica, através de um efeito chamado “efeito
piezoelétrico’. Esse efeito aparece em cristais anisotrépicos quando sujeitos a
um campo elétrico que faz com que as dimensdes do cristal sejam alteradas,
criando assim zonas de compressao e rarefacdo na vizinhangca da sua
superficie, o que ira gerar uma onda ultra-sénica [22].

Existem dois grupos de transdutores, os reversiveis e o0s irreversiveis.
Os transdutores reversiveis emitem e recebem o sinal, enquanto o0s
irreversiveis sé emitem ou s6 recebem o sinal.

Em campos préximos, o feixe ultra-sénico, gerado por um transdutor,
pode ser considerado como um cilindro com diametro correspondente ao
didmetro do transdutor, mas a medida em que nos afastamos da fonte ocorre
uma abertura desse feixe, e com isso um aumento de sua secao transversal,
aumentando assim a distribuicido da energia pela superficie, ou seja,
diminuindo a quantidade de energia por unidade de superficie (Figura 7).
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Figura 7: Divergéncia de um feixe ultra-sénico em campo distante.

2.6-DISPERSAQ

O pulso ultra-sbnico é formado por um certo numero de ondas
harmonicas que apresentam distintos periodos e amplitudes [20]. Assim, cada
pulso gerado, por exemplo, por um transdutor, pode ser considerado como uma
superposicao de varias ondas (Figura 8).

Figura 8: Imagem de um pulso ultra-sénico [20].

Como exemplo, € mostrado na Figura 9 um pulso ultra-sénico de
frequéncia 1MHz, que foi gerada a partir da superposicao de trés ondas de
frequéncias 0,85MHz, 1MHz e 1,21MHz [19].
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Figura 9: Superposicao de trés ondas de freqiiéncias
0,85MHz, 1MHz e 1,21MHz gerando um pulso de 1MHz
[19].

Quando um pulso ultra-sénico incidente em um material é transmitido
para o seu interior, esse pode sofrer alteracées em seu formato de acordo com
as propriedades desse material. Pois se um material é dispersivo as
componentes que formam o pulso adquirem velocidades diferentes, o que gera
alterac6es na forma desse pulso. Caso o material seja ndo-dispersivo, a forma
do pulso ndo é alterada, pois a velocidade das ondas que o constituem nao
sofre alteracoes.

Para a melhor compreensdo desse fendmeno, é necessario definir os
dois tipos de velocidade que aparecem em um pulso ultra-s6nico, séo elas a

velocidade de fase e a velocidade de grupo, como pode ser visto na Figura 10.

Figura 10: Pulso ultra-s6nico, onde é possivel notar as velocidades de fase (v) e a de
grupo (u) [23].

A Figura 10 mostra a velocidade de fase (v), que é a velocidade com

que um ponto de fase constante se desloca, e a velocidade de grupo (u), que é
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a velocidade com que se desloca o grupo de ondas como um todo. Quando o
meio € nao dispersivo, temos que a velocidade de fase € igual a velocidade de
grupo (v= u), com isso a forma do pulso ndo é alterada j& que suas
componentes ndo sofrem nenhuma alteracdo em suas velocidades de
propagacao. Mas quando o material € dispersivo temos que a velocidade de
fase sera diferente da velocidade de grupo (v#u), pois cada onda adquire uma
velocidade diferente o que ird provocar distorcbes no pulso, que geram
mudangas na amplitude do mesmo. Esse fato ocorre devido ao pulso ser
formado pela combinacdo de varias ondas e a medida em que a relagao de
fase entre essas componentes é alterada a forma do pulso é modificada. E
importante enfatizar que o fendmeno referido é dispersivo e ndo dissipativo, ou
seja, a energia do pulso permanece constante, pois as alteracdes em sua
amplitude, neste caso, sdo geradas pela mudancga nas velocidades de suas

componentes e nao na sua energia.

2.7-TECNICAS ULTRA-SONICAS

Na caracterizagdo de materiais através da utilizacdo de ultra-som
podemos trabalhar em dois modos, em reflexdo ou em transmissdo. No
primeiro modo é utilizado apenas um transdutor que serve como emissor e
receptor da onda ultra-sénica, ou seja, ele emite o sinal que percorre o
material, reflete na parede oposta ao transdutor e retorna ao transdutor (Figura
11). Esse modo é também chamado pulso-eco. Em modo de transmissdo sao
usados dois transdutores, um emissor € 0 outro receptor que sao posicionados
em duas posicdes paralelas a pastilha, onde o transdutor emissor ira gerar a
onda, que percorrera o material e sera captada na posicdo paralelamente

oposta pelo transdutor receptor (Figura 12).
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Figura 11: Técnica de Pulso-eco onde apenas um transdutor é utilizado como emissor e

receptor do sinal.
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Figura 12: Técnica de transmissao onde sao utilizados dois transdutores, um emissor e

um receptor.
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3-FUNDAMENTAGAO DA PESQUISA

A técnica ultra-sdnica no dominio do tempo tem uma étima aceitacao na
inspecao de metais, por ser uma técnica nao destrutiva, apresentar resultados
rapidos e utilizar um ferramental portatil e de facil manuseio, sendo assim
economicamente viavel. A Técnica Ultra-sbnica de pulso-eco de medida de
tempo consiste em medir a distancia de dois ecos consecutivos, o que
apresenta dificuldades quando utilizamos essa técnica para caracterizacao de
materiais ceramicos, pois devido aos poros presentes no material ocorre uma
forte atenuacéo do pulso ultra-sénico e, para pastilhas pouco espessas, gera
um empacotamento dos ecos, dificultando a determinagdo do tempo de
percurso do pulso ultra-sénico pela nao definicdo dos ecos consecutivos como
€ exemplificado nas Figuras 13 e 14.

1,5

0,5
-~ 0 /\”ﬂm
b © © © © © © © © To}
< < @ Q Q9 9 Q <Q
05 L W oW W ow W oww L
g o N N NN NN NN ©
© © - © - © — © A - 4 N
) CNNOXBOBOHBOD == — —
-1
-1,5
-2
Tempo (s)

Figura 13: Sinal aquisitado pela técnica de pulso-eco no dominio do tempo com um

transdutor de 5MHz em um metal com a espessura de 10mm.
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Figura 14: Sinal aquisitado pela técnica do pulso-eco no dominio do tempo com o
mesmo transdutor de 5MHz em uma peca ceramica com espessura de 4mm e

porosidade 11,10%.

Na Figura 13, podemos notar que é facil de identificar os ecos, pois se
mostram bem afastados uns dos outros. Enquanto isso, na Figura 14 os ecos
se mostram muito proximos, sendo dificil saber onde acaba um e comeca o
outro.

Devido a essa dificuldade o grupo de ultra-som do IEN desenvolve uma
pesquisa para a utilizagdo de uma nova técnica ultra-sénica no dominio da
freqUéncia. Essa técnica consiste na aquisicdo do espectro de freqiéncia do
material e, associar este as suas caracteristicas estruturais, tais como a
porosidade e a distribuicdo de poros no material, como sera explicado na secao
3.1.

3.1- TECNICA ULTRA-SONICA NO DOMINIO DA FREQUENCIA

A Técnica ultra-sénica no Dominio da Freqiéncia que vem sendo
pesquisada com o intuito de caracterizar materiais porosos, sem utilizar a
medicao direta dos ecos gerados pela passagem do pulso ultra-sénico através
desses materiais, pois como mostrado na secao anterior, para pastilhas muito
porosas e pouco espessas ocorre uma alta atenuacdo e empacotamento dos

ecos, 0 que impossibilita a medicao do tempo de percurso do pulso ultra-sénico
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pela nao identificacao desses ecos. Esse novo método utiliza o sinal aquisitado
no dominio do Tempo e, através da Transformada Répida de Fourier gera o
espectro de freqiéncia do material analisado, mudando o dominio de andlise
no tempo para o dominio da freqiiéncia, como pode ser visto nas Figuras 15a e
15b.

Dominio do tempo
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< © Yo Yo} Yo Yo Yo Yo

S ¢ o ©°o o °o ©°

L LU Ll L L L L

o o o o o o o

S & «§ ¥ @ @ o

o] - - - - — ol
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S ]
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0.000 ;

1.66 2.64 361 459 557 654 7.52 850 9.47 10.40
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(b)
Figura 15: A Figura 15a mostra o sinal aquisitado pela técnica do pulso-eco no dominio
do tempo com um transdutor de 5MHz de onda longitudinal em uma peca ceramica com
espessura de 4mm e porosidade 11,10%. A Figura 15b mostra o espectro dessa mesma

pastilha gerado pela Transformada Rapida de Fourier.

A Figura 15 mostra os sinais aquisitados por um transdutor de 5MHz de

onda longitudinal, em uma pastilha de Alumina de porosidade 11,10%, pelos
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dos métodos, o método de pulso-eco no dominio do tempo (Figura 15a) e no
dominio da freqiéncia (Figura 15b). Observando a Figura 15a, é possivel notar
a dificuldade de andlise baseada na determinacdo dos ecos consecutivos do
material. Ao observar a Figura 15b, pode-se notar que quando esse sinal é
transformado para o dominio da freqiiéncia, é possivel fazer uma analise das
freqUiéncias alteradas no pulso, pela interacdo desse com a estrutura do
material. Essa técnica visa a associacao do espectro de freqiiéncia gerado pela
passagem do pulso ultra-sénico através da pastilha com as caracteristicas do
material analisado.

Como sera apresentado na metodologia, as pastilhas utilizadas nesse
trabalho foram fabricadas no formato de pastilhas quadradas, que sao
identificadas pela temperatura de sinterizacdo a que foram submetidas,
pressao de compactacdao e numero da pastilha, nessa ordem, por exemplo, a
pastilha que sera apresentada a seguir na Figura 16a é a pastilha 1480-50-5,
onde 1480 corresponde a temperatura de sinterizacdo usada (1480°C), 50
corresponde a pressdo de compactacdo (50Kgf/cm?® e 5 é o numero de
identificacdo dessa pastilha entre as pastilhas com as mesmas condi¢des de
fabricacéao.

No desenvolvimento dessa pesquisa, notou-se a necessidade de
conhecer a area e a distribuicdo dos poros nas pastilhas para saber como
esses fatores influenciam no espectro de freqiiéncia do material.

Ap6s a aquisicdo dos sinais ultra-sénicos das pastilhas usadas no
desenvolvimento dessa técnica, duas dessas pastilhas sinterizadas a mesma
temperatura e pressado, e com porosidades iguais, medidas pelo método de
Arquimedes, apresentaram diferentes espectros de freqiéncia, como mostram

as Figuras 16a e 16b.
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Figura 16: Apresenta os espectros de freqiiéncia das pastilhas 1480-50-5 (16a) e
1480-50-6 (16b) sinterizadas a mesma temperatura (1480°C), mesma pressao
(50Kgf/cm®) e que apresentaram porosidades iguais (21,20%), mas diferentes

espectros de freqiiéncia.

A Figura 16 apresenta os espectros de freqtiéncia das duas pastilhas
mencionadas, que foram sinterizadas a mesma temperatura (1480°C),
mesma pressdo (50Kgf/cm?) e apresentaram a mesma porosidade de
21,20%, mensurada pelo método de Arquimedes, mas apresentaram
diferentes espectros de frequéncia.

Como foi mencionado nessa secdao, a andlise do espectro de
frequéncia de uma pastilha, fornece a interagcao entre o pulso ultra-sénico e
a estrutura do material, ou seja, como a estrutura do material (tamanhos
dos poros, distribuicdo dos poros, etc.) influencia no pulso ultra-sénico.
Devido a esse fato, a diferenga nos espectros de freqiéncia observada na
Figura 16 foi, possivelmente, causada por uma diferenga nas estruturas das
pastilhas, podendo ter ocorrido pelo tamanho dos poros e sua distribuicdo
dentro do material, ja que as condi¢des de sinterizacao e as porosidades
s80 as mesmas. Para se conhecer a area dos poros e sua distribuigcdo nas
pastilhas foram realizadas micrografias por meio de um microscépio
eletrénico de varredura (MEV), que gerou as imagens do interior das
pastilhas.

Este trabalho consiste na analise das imagens geradas pelo MEV, na
qual foi investigada a estrutura interna das pastilhas, as areas dos poros e
suas distribuigcdes no interior das pastilhas e, verificada a influéncia desses

fatores na propagacéo do pulso ultra-sénico.
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4-MATERIAIS E METODOLOGIA

De acordo com o que foi exposto na se¢édo 3.1, a nova técnica proposta
de caracterizacdo de materiais cerdmicos pela analise do espectro de
freqliéncia desses materiais, consiste na coleta dos espectros de freqiéncia
gerados pela estrutura do ceramico quando um pulso ultra-sénico se propaga
através do mesmo. Ao analisar o espectro de freqléncia gerado é possivel
verificar como o pulso ultra-sénico é deformado ao interagir com a estrutura
interna do material submetido a anélise.

Para a aquisicdo dos espectros de freqiéncia foram usados um gerador
e receptor de pulsos ultra-sénicos Explorer Il — NDT Worksation versao
1.10.0.8 da Matec Instrument Companies Inc acompanhado do software MUIS-
32 System Software, um transdutor de onda longitudinal de 5MHz de
freqiéncia nominal, da marca Panametrics, vaselina (para acoplamento) e um
computador para andlise dos graficos. Para a analise micro-estrutural das
pastilhas foi utilizado um Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV) da marca
JEOL, modelo JSM 1610 LV, através de elétrons secundarios.

Para essa pesquisa foram utilizadas 40 pastilhas quadradas de alumina,
fabricadas pelo IEN para a realizacdo de um estudo de caracterizacdo de
Alumina através de ondas ultra-sénicas [6], que foi mencionado na secao 2.4.4.
Essas pastilhas foram fabricadas através do uso de Alumina com tamanho
médio de particulas de 1,5um. A essa Alumina, seca e previamente pesada, foi
adicionado um aditivo organico na proporcao de 1% em peso de uma solugao
de 10% de polivinilico, com a finalidade de aumentar a densidade e a
resisténcia ao manuseio ap6s a compactacdo. A mistura seca a 110°C foi
desagregada e passada em um peneira analitica de 100mesh, obtendo-se
agregados menores que 150um. A mistura foi compactada em prensa uniaxial
utilizando matriz de dimensdes 25x25mm, obtendo-se corpos de prova com
aproximadamente 5mm de espessura. Foram aplicadas duas pressbes de
compactacdo, 50 e 100Kgf/cm? em seguida os corpos de prova foram pré-
sinterizados a temperatura de 1150°C por 1 hora, para a eliminacao do material
organico e, em seguida polidos em lixa 600 com a finalidade deixar as
superficies planas para o melhor acoplamento do transdutor nas pastilhas.
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Depois desses procedimentos as sinterizagdes das pastilhas foram realizadas
em um forno resistivo nas temperaturas de 1400, 1480, 1540 e 1580°C por 1
hora, de modo a obter-se porosidades variaveis. Apds a sinterizacdo a
espessura final dos corpos foi de aproximadamente 4mm (Figura 17).

Figura 17: Pastilhas de Alumina usadas para analise com espessura de 4mm.

A Figura 17 mostra as pastilhas que foram utilizadas na pesquisa com
formas quadradas e superficies planas. Essas pastilhas foram polidas a fim de
facilitar o acoplamento do transdutor para a melhor caracterizacdo dessas
através do uso do ultra-som.

Apés a sinterizacdo as porosidades das pastilhas foram determinadas
através do método de Arquimedes. Para facilitar a compreensao dos resultados
as pastilhas foram identificadas pelas suas caracteristicas de fabricacdo, ou
seja, por sua temperatura de sinterizacdo, sua pressao de compactacao e seu
namero de identificacdo. Por exemplo, a pastilhas 1580-50-7, foi sinterizada a
temperatura de 1580°C, foi compactada a pressdo de 50Kgf/cm? e seu nimero
de identificacdo dentro dessas condi¢cdes de fabricagdo é 7. As pastilhas com
suas respectivas porosidades, temperaturas e pressoes de sinterizagdo, séao
mostrados na Tabela 1.

26



Tabela 1: Pastilhas de Alumina identificadas pelas temperaturas em que foram
sinterizadas juntamente com as pressdes de compactacdo e seus respectivos
percentuais de porosidade medidos pelo método de Arquimedes.

TEMPERATURA(°C) | POROSIDADES TEMPERATURA(°C)- | POROSIDADES
-PESSAO (Kgf/cm?)- (%) PESSAO (Kgf/cm?)- (%)
PASTILHA PASTILHA

1150-100-7 37,30 1540-50-6 12,30
1150-100-5 37,20 1540-50-5 11,90
1150-100-4 37,20 1540-50-4 11,10
1150-100-2 37,20 1540-50-2 11,10
1150-100-3 37,10 1540-100-2 10,90
1400-100-6 29,00 1540-100-6 10,80
1400-100-7 28,70 1540-50-7 10,70
1400-100-5 28,70 1540-100-4 10,60
1400-100-3 28,70 1540-100-3 10,60
1400-100-2 28,70 1540-100-1 10,50
1480-50-2 21,40 1580-50-6 6,90
1480-50-5 21,20 1580-50-4 6,54
1480-50-6 21,20 1580-50-2 6,50
1480-50-3 20,60 1580-50-7 5,93
1480-50-4 20,60 1580-100-5 581
1480-100-2 19,90 1580-50-1 5,67
1480-100-1 19,70 1580-100-3 5,54
1480-100-6 19,60 1580-100-4 5,43
1480-100-4 19,40 1580-100-2 5,20
1480-100-3 19,30 1580-100-1 5,09

A Tabela 1 apresenta as pastilhas usadas na pesquisa com suas
respectivas porosidades mensuradas pelo método de Arquimedes. Observando
essa tabela é possivel notar que as pastilhas fabricadas a temperatura mais
baixa (1150°C) apresentam os maiores percentuais de porosidade (de 37,10%
a 37,30%), e a medida em que essa temperatura aumenta, o percentual de
porosidade diminui, mostrando na maior temperatura de fabricagéo (1580°C) o
menor percentual de porosidade (de 5,09% a 6,90%).

Para a aquisicdo dos espectros de freqiéncia das pastilhas, os
aparelhos foram dispostos como mostra a Figura 18.
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Figura 18: Esquema experimental de aquisicio dos espectros de freqiiéncia das
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pastilhas de Alumina.

A Figura 18 mostra o arranjo experimental para a aquisicdo dos
espectros de frequiéncia das pastilhas, onde o Explorer Il, que foi usado como
gerador e receptor do sinal ultra-sénico, foi ligado ao transdutor, por meio de
um cabo coaxial, e emitiu a energia necessaria para excitar o cristal do
transdutor e gerar o pulso ultra-sénico. Esse transdutor foi acoplado as
pastilhas por meio de vaselina, que foi escolhida como acoplante devido a sua
baixa viscosidade, o que elimina alteracdes significativas no sinal devido a
pressao exercida pelo operador. O pulso ultra-s6nico percorreu o material e
refletiu na superficie oposta da pastilha e retornou para o transdutor, que emitiu
esse sinal de volta ao Explorer. Ao receber o sinal do transdutor, o Explorer
gerou o espectro de freqliéncia, através do software MUIS32, que depois foi
passado para o Excel (Figura 19), onde é possivel notar as alteracbes sofridas
pelo pulso ao percorrer o material.
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Figura 19: Espectro de freqiiéncia da pastilha 1480-50-6, que possui a
porosidade de 21,20%, gerada por um transdutor longitudinal de 5MHz.

A Figura 19 mostra o espectro de freqiiéncia da pastilha 1480-50-6, com
porosidade de 21,20%, gerado no Excel, onde € possivel notar as alteracbes
sofridas pelo pulso ao percorrer essa pastilha. Cada pastilha apresentou um
espectro de freqliéncia caracteristico (ANEXO A).

Durante o desenvolvimento da pesquisa, foi observado que nas
frequéncias de 0 a 1,66 MHz e nas freqiéncias de 10,69 a 12,45 MHz o
espectro de freqiéncia das pastilhas, independente das suas porosidades, nao
possuiam diferencas significativas quando comparados (Figura 20). Devido a
esse fato, com o intuito de diminuir o nimero de informacoes irrelevantes a
pesquisa, essas faixas de frequiéncia foram retiradas dos espectros, ja que
independente das pastilhas essas se mantinham praticamente constantes
quando os espectros foram comparados. Este fato pode ser observado na
Figura 20, que mostra o espectro de freqléncia das pastilhas 1480-50-6
(porosidade igual a 21,20%) e 1150-100-2 (porosidade igual a 37,2%).
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Figura 20: Mostra os espectros de freqiiéncia das pastilhas 1480-50-6 (porosidade
21,20%) e 1150-100-2 (porosidade 37,20%) sobrepostos, onde pode ser observado que as
faixas de freqiiéncia fora do retangulo verde sdao semelhantes.

A Figura 20 mostra o espectro de frequéncia das pastilhas 1480-50-6
(porosidade igual a 21,20%) e 1150-100-2 (porosidade igual a 37,20%)
sobrepostos, onde é possivel observar que as faixas de freqiéncia fora do
retingulo verde sado semelhantes, o que ndo apresenta informacdes
significativas para a analise do espectro de frequéncia das pastilhas, devido a
esse fato, essas informagdes foram retiradas, ou seja, as faixas de freqiiéncias
de 0 a 1,66 MHz e de 10,69 a 12,45 MHz foram excluidas dos espectros de
freqUéncia das pastilhas analisadas, como foi mencionado anteriormente.

Quando o esquema experimental, apresentado na Figura 18, foi
montado, foi feita a aquisi¢cdo do sinal sem que o transdutor estivesse acoplado
a nenhuma pastilha, dando origem ao espectro de freqliéncia mostrado na
Figura 21.
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Figura 21: Espectro de freqliéncia gerado por um transdutor de ondas longitudinais de
5MHz de freqiiéncia sem estar acoplado a nenhuma pastilha e visualizado na tela do

Explorer Il pelo programa MUIS32.

A Figura 21 mostra o espectro de freqtiéncia gerado por um transdutor
de ondas longitudinais de 5MHz de freqiéncia sem estar acoplado a nenhuma
pastilha. Esse sinal foi uma “Resposta Impulsiva do Sistema”, pois indica como
a configuracao experimental influenciou no espectro de freqiéncia do
transdutor, ou seja, é a resposta de todos os componentes do sistema
(circuitos, cabo coaxial, transdutor, etc.) as tensdes exercidas sobre eles em
forma de um sinal com alteracdes de amplitude na freqiéncia.

Devido a esse fato, para a melhor analise das alteracdes nos espectros
gerados, esses foram subtraidos dessa resposta impulsiva do sistema (Figura
22a), dando origem a um espectro de freqiéncia que mostra as altera¢des do
sinal devido a estrutura do material analisado, ou seja, esse novo espectro
mostra em que freqiéncias a amplitude do sinal sofreu um aumento ou uma

diminuicdo (Figura 22b).
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Figura 22: A Figura 22a apresenta o espectro de freqiiéncia da pastilha 1580-50-2 (em
azul) sobreposta a resposta impulsiva do sistema (em vermelho). A Figura 22b mostra a
diferenca entre o espectro de freqiiéncia da pastilha 1580-50-2 e a resposta impulsiva do
sistema.

A Figura 22a mostra o espectro de freqiéncia da pastilha 1580-50-2
sobreposta a resposta impulsiva do sistema. Subtraindo estes dois sinais,
obtem-se o0 espectro de frequiéncia mostrado na Figura 22b, onde pode-se
notar em que freqUéncias ocorreram as alteragdes no sinal em virtude da
estrutura da pastilha analisada. Estes novos espectros de freqléncia gerados
pela diferenga entre o espectro de freqiéncia das pastilhas e a resposta
impulsiva do sistema foram separados em grupos de acordo com suas
semelhancas. Esses espectros também ficaram, de maneira geral, agrupados
dentro das temperaturas de sinterizacdo das pastilhas, ou seja, ndo existe
nenhuma pastilha cujo seu espectro de freqiéncia tenha sido alocado em um
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Para a caracterizagcdo completa dessas pastilhas, e a compreensao dos

fenbmenos envolvidos na passagem de um pulso ultra-sdnico através desses
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ceramicos sinterizado, foram escolhidas algumas pastilhas para analise
micrografica através de um Microscépio Eletronico de Varredura (MEV).

As pastilhas foram escolhidas (Tabela 2) de acordo com 0s seguintes
critérios: uma de cada grupo (8 pastilhas no total), 2 pastilhas com porosidades
iguais mas espectros diferentes, 5 pastilhas com espectros parecidos, mas com
porosidades diferentes, totalizando 15 pastilhas.

Para a escolha de uma pastiha de cada grupo, de modo a
representarmos o grupo pela pastilha, foi feita uma média dos sinais de todas
as pastilhas de cada grupo, e a pastilha cujo sinal foi o0 mais parecido com o
sinal da média do seu grupo foi a pastilha escolhida. Essa semelhanca entre o
sinal da pastilha escolhida e a média dos sinais do grupo foi verificada através
da subtragdo de cada sinal com a média, e a pastilha escolhida para
representar o grupo foi a que apresentou a menor diferenca gerada por essa
subtracdo, ou seja, cuja diferenca mais se aproximou de zero. Esse critério foi
escolhido devido a todas as pegas do mesmo grupo apresentarem espectros
de freqliéncia muito parecidos, por isso podemos caracterizar uma pastilha de

cada grupo e dizer que essa representa o seu grupo.

Tabela 2: Pastilhas escolhidas para micrografia e suas respectivas porosidades.

CRITERIO DE ESCOLHA PASTILHA POROSIDADE (%)

Representante do grupo 1 1150-100-4 37,20
Representante do grupo 2 1400-100-6 29,00
Representante do grupo 3 1480-50-4 20,60
Porosidades iguais mas 1480-50-5 21,20
espectros diferentes 1480-50-6 21,20
Representante do grupo 4 1480-100-1 19,70
Representante do grupo 5 1480-100-3 19,30
Espectros parecidos mas 1540-50-4 11,10
porosidades diferentes 1540-100-6 10,80
Representante do grupo 6 1540-50-6 12,30
Representante do grupo 7 1540-100-2 10,90
Espectros parecidos mas 1580-50-1 5,67
porosidades diferentes 1580-50-7 5,93
1580-100-4 5,43

Representante do grupo 8 1580-100-2 5,20
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As pastilhas escolhidas foram fraturadas ao meio, como é mostrado na
Figura 23a, na linha de fratura, e analisadas na mesma direcao da passagem
da onda ultra-sénica, ou seja, ao longo da espessura da pastilha, para que
pudesse ser estudado o perfil das pecas. Apés o0 mencionado foram escolhidas
trés areas a serem analisadas em todas as pastilhas, sendo duas proximas as
extremidades e uma no centro da pastilha, como é mostrado na Figura 23b,
para a analise das areas dos poros e sua distribuicao, caracterizando assim as
pastilhas ao longo de suas espessuras, na direcdo de propagacédo do pulso

ultra-soénico.

Sentido de propagacio
do pulso ultra-sdnico

Linha de fratura

(a)

Sentido de propagacac
do pulso ultra-sdnico

r

Espessura
cla amostra

L D\N

Areas analisadas

(b)

Figura 23: A Figura 23a mostra aonde a pastilha foi fraturada, indicada pela linha de
fratura. A Figura 23b mostra as trés areas analisadas no MEV.
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Para a analise das imagens geradas pelo MEV, foi usado o software
IMAGE-PRO PLUS 4.5, disponivel no laboratorio de ultra-som do IEN. Este
software possui recursos de medicdo automatica da geometria e contagem da
quantidade de poros através da criacao de uma mascara da imagem analisada
(Figura 24b). Como saida de dados, esse programa gera uma planilha em

EXCEL, o que otimiza o tempo de tratamento dos dados.

(a) (b)

Figura 24: A Figura 24a mostra o interior da pastilha de Alumina 1580-50-1 feita pelo
MEV com ampliacao de 3000x e a Figura 24b mostra a mascara gerada pelo programa
Image-Pro Plus para a contagem automatica e medicdo dos poros, onde os pontos
brancos sao os poros contados e medidos.

A Figura 24a mostra a estrutura da pastilha de Alumina 1580-50-1
fotografada pelo MEV com ampliacdo de 3000x, onde é possivel notar os poros
presentes na estrutura. A Figura 24b mostra a mascara gerada da Figura 24a,
para que 0s poros sejam destacados e se torne possivel a medicdo e a
contagem desses.

O Image Pro Plus faz a medi¢cdo com a precisdo estimada de até 1pixel,
pois o pixel € o menor elemento de uma imagem gerada pelo computador, ou
seja, de uma imagem digital. A mudanca de unidade de medida de pixel para o
sistema métrico é feita pela calibracao da medida com relagdo a guia horizontal
que é apresentada na imagem gerada pelo MEV. Essa guia de referéncia é
medida, como € mostrado na Figura 25, e entdo é feita uma relacdo de quantos
pixels sdo necessarios para formar essa guia, apoés esse procedimento o
equipamento esta aferido e pronto para a medicdo automatica da geometria

das imagens. A precisdo referida para as imagens em micrOmetros com
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ampliacoes de 3.000x foi de aproximadamente 0,06um, pois foram necessarios
76 pixels para formar a imagem de referéncia de tamanho 5um, como é

mostrado na Figura 25.

izUia de referéncia

Figura 25: Imagem da pastilha de Alumina 1580-50-1 feita pelo MEV com ampliacdao de
3000x, onde é possivel notar a guia de referencia, em verde, que relaciona quantos pixels

formam a medida de 5um.
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5-RESULTADOS E DISCUSSOES

Foram gerados espectros de freqiéncia das pastilhas através da
passagem do pulso ultra-sénico, que depois foram agrupados de acordo com
seu formato dando origem a 8 grupos, como foi mostrado na metodologia e que

€ novamente exposto na Figura 26 para facilitar a discussao dos resultados.
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Figura 26: Grupos de espectros de freqiiéncia, gerados por um transdutor de 5MHz de
onda longitudinal acoplado as pastilhas.
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A Figura 26 mostra que os espectros de freqiéncia das pastilhas
apresentaram formas bem caracteristicas, ou seja, Unicas para cada pastilha,
evidenciando que a pastilha pode ser reconhecida pelo seu respectivo espectro
de frequéncia. Contudo, apesar desses espectros de freqiéncia serem
caracteristicos para cada pastilha, esses apresentaram formas semelhantes, o
que possibilitou a formagdo de grupos de espectros de freqiéncia, com
alteracées nas mesmas faixas de freqliiéncia. Isto pode ser melhor observado
quando os espectros de um grupo sdo sobrepostos, pois assim nota-se que
seus formatos seguem uma sequéncia de variagao nas amplitudes, aumentos e
diminui¢cdes, na mesma faixa de frequtiéncia.

Ainda analisando a Figura 26, é possivel notar que os grupos coincidem
com os grupos de temperaturas, ou seja, ndo existe nenhuma pastilha alocada
em um grupo cuja temperatura de sinterizacao seja diferente da sua.

As pastilhas dos Grupos 3, 4 e 5 apesar de terem sido fabricados nas
mesmas temperatura e pressao, ndo puderam ser colocadas no mesmo grupo
por apresentarem espectros muito diferentes. O mesmo ocorreu para 0s grupos
6 e 7. Este fato sera discutido mais a frente com relacdo a andlise de suas
estruturas internas.

As pastilhas sinterizadas a temperatura de 1150°C e 1400°C foram
fabricadas apenas com a pressdo de 100Kgf/cm?. As demais pastilhas foram
fabricadas com duas pressdes, 50Kgf/cm? e 100Kgf/cm?. Para as pastilhas
sinterizadas a temperatura de 1480°C os espectros de freqiiéncia ficaram em
grupos que correspondem as pressdes com que foram fabricadas, com
excecdo da pastilha 1480-50-6, que foi sinterizada a pressdo de 50Kgf/cm?,
mas apresentou espectro semelhante aos do grupo com pressdo 100Kgf/cm?.
Nas pastilhas sinterizadas as temperaturas de 1540°C e 1580°C a pressao nao
exerceu influéncia com relagdo ao espectro de frequéncia, pois todas as
pastilhas sinterizadas a essas temperaturas, independente da presséao,
mostraram espectros de freqiéncia semelhantes, sendo assim colocadas nos
grupos designados somente pelas suas temperaturas (Figura 26).

As pastilhas separadas por grupos e com seus respectivos percentuais
de porosidade, medidas pelo método de Arquimedes, foram organizadas na
tabela 3.
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Tabela 3: Pastilhas de Alumina identificadas por suas temperaturas e pressoes de
sinterizacdo, relacionadas com seus percentuais de porosidades e separadas por
grupos.

GRUPO | TEMPERATURA(°C)- | POROSIDADES GRUPO | TEMPERATURA(’C)- | POROSIDADES
PESSAO (Kgf/cm?)- (%) PESSAO (Kgf/cm?)- (%)
PASTILHA PASTILHA
1150-100-7 37,30 1540-50-6 12,30
1150-100-5 37,20 1540-50-5 11,90
1 1150-100-4 37,20 1540-50-4 11,10
1150-100-2 37,20 6 1540-50-2 11,10
1150-100-3 37,10 1540-100-6 10,80
1400-100-6 29,00 1540-50-7 10,70
1400-100-7 28,70 1540-100-4 10,60
2 1400-100-5 28,70 1540-100-1 10,50
1400-100-3 28,70 7 1540-100-2 10,90
1400-100-2 28,70 1540-100-3 10,60
1480-50-2 21,40 1580-50-6 6,90
3 1480-50-5 21,20 1580-50-4 6,54
1480-50-4 20,60 1580-50-2 6,50
1480-50-3 20,60 1580-50-7 5,93
1480-50-6 21,20 8 1580-100-5 5,81
4 1480-100-1 19,70 1580-50-1 5,67
1480-100-6 19,60 1580-100-3 5,54
1480-100-4 19,40 1580-100-4 5,43
5 1480-100-2 19,90 1580-100-2 5,20
1480-100-3 19,30 1580-100-1 5,09

De acordo com a Tabela 3 é possivel notar que as porosidades medidas
por Arquimedes coincidem com a organizacdo dos grupos, salvos duas
excecoes que serdo discutidas apds a apresentacao da Tabela 4, ou seja, cada
grupo apresentou uma faixa determinada de porosidade como é mostrado
abaixo na Tabela 4.

Tabela 4: Espectros de Freqliéncia das pastilhas separadas em grupos com suas
respectivas faixas de porosidade.

Grupo Temperatura de sinterizagéo Porosidade (%)
da pastilha (°C)
1 1150 37,30 a2 37,10
2 1400 29,00 a 28,70
3 1480 21,40 a 20,60
4 1480 19,70 a 19,40 com excecao de 21,20
5 1480 19,90 a 19,30
6 1540 12,30 2 10,50
7 1540 10,90 a 10,60 excecéo
8 1580 6,90 a 5,09

A Tabela 4 mostra que cada grupo apresentou uma faixa determinada
de porosidade, com excecdes nos grupos 4 e 7. Com relacdo a essas
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excecdes pode-se verificar que a pastilha 1480-50-6 com porosidade 21,20%
presente no grupo 4 fica totalmente fora da faixa de porosidade desse grupo,
que € de 19,30% a 19,70%, além de n&o possuir a mesma condicao de
pressido de fabricacdo, pois essa pastilha foi fabricada a pressdo de 50Kgf/cm?,
enquanto as demais pastilhas desse grupo foram submetidas a pressao de
100Kgf/cm?, como pode ser visto na Tabela 3. Essa pastilha 1480-50-6 alocada
no grupo 4 possui a mesma porosidade (21,20%) e as mesmas condi¢cdes de
fabricagdo, ou seja, pressdo de 50Kgf/lcm? e temperatura de sinterizagdo de
1480°C, que a pastilha 1480-50-5 alocada no grupo 3. Devido a esses fatores,
se os grupos fossem formados apenas pelas faixas de porosidade e condi¢des
de sinterizacdo das pastilhas, a pastilha 1480-50-6 pertenceria ao mesmo
grupo da pastilha 1480-50-5, ou seja, grupo 3, cuja faixa de porosidade é de
20,60% a 21,40%, a pressdo de fabricacdo foi de 50Kgf/cm? e a temperatura
de sinterizacdo foi de 1480°C. Mas como essas pastilhas foram classificadas
de acordo com seus espectros de freqiiéncia a pastilha 1480-50-6 foi colocada
no grupo 4 enquanto a pastilha 1480-50-6 foi colocada no grupo 3, devido a
grande diferenca na forma apresentada entre seus espectros de frequiéncia. O
mesmo ocorreu com o grupo 7, cujas porosidades apresentadas se encontram
dentro da faixa de porosidade do grupo 6, mas devido a seus espectros de
freqiéncia muito diferentes ndo puderam fazer parte desse grupo. Esse fato
pode ser notado observando as pastilhas 1540-100-3 e 1540-100-4, que
possuem a mesma porosidade (10,6%) e mesmas condi¢des de fabricacdo, ou
seja, pressdo de 100Kgf/cm? e temperatura de sinterizagdo de 1540°C, mas
foram classificadas em grupos diferentes (1540-100-4 no grupo 6 e 1540-100-3
no grupo 7) devido aos seus espectros de freqiéncia serem muito diferentes.
Para avaliar melhor o que pode ter ocasionado essa diferenca no espectro de
freqUéncia nas duas pastilhas de porosidade 21,2%, foi feita uma microscopia
dessas pastilhas. Conforme exposto na metodologia. Mais 13 pastilhas foram
escolhidas para analise no MEV, totalizando 15 pastilhas, como mostrado na
tabela 2 da metodologia.

Pela analise micro-estrutural, foram observados, através da microscopia
eletrénica de varredura, trés tipos de estruturas que podem ser consideradas

diferentes entre si, foram elas a Alumina Verde, ou seja, ndo sinterizada, onde
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podemos ver que o0s graos estdo ainda bem individualizados (Figura 27),
Alumina que apresenta uma estrutura de transicdo (Figura 28), onde vemos
sinais de sinterizagdo junto com grdos ainda individualizados e, Alumina
sinterizada (Figura 29), onde podemos notar planos de clivagem na estrutura
interna do material mostrando que a peca foi sinterizada.

15kL

Figura 27: Pastilha 1150-100-4 analisada no MEV com ampliacao de 3.000x onde é
possivel ver os graos individualizados.

15kLU 2. BEC Sk

Figura 28: Pastilha 1480-100-3 analisada no MEV com ampliacao de 3.000x onde é
possivel notar que ocorreu sinterizacdao, mas ainda apresenta graos individualizados.
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Figura 29: Pastilha 1580-100-4 analisada no MEV com ampliacdo de 3.000x mostrando
que a pastilha foi bem sinterizada com planos de clivagem bem definidos.

De acordo com a classificagdo apresentada, o tipo de estrutura pode ser
associado a temperatura de sinterizacdo das pastilhas como é mostrado abaixo
na Tabela 5.

Tabela 5: Temperatura de sinterizacao das pastilhas associadas ao tipo de estrutura
verificado na analise estrutural através do MEV.

Temperatura de sinterizagéo (°C) Tipo de estrutura verificada
1150 Verde
1400 Verde
1480 Transicao
1540 Sinterizada
1580 Sinterizada

Para facilitar a exposicdo dos resultados e discussdes, esses serao
apresentados separadamente em subsec¢des, onde primeiro serdo abordados
os resultados e discussdes das pastilhas classificadas como Alumina Verde,
depois serdo vistos os resultados e discussdes das pastilhas classificadas
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como Alumina com Estrutura de Transicao e por fim seréo vistos os resultados

e discussdes para as pastilhas classificadas como Alumina Sinterizadas.

5.1-ALUMINA VERDE

Como mostrado na metodologia, as pastilhas 1150-100-4 e 1400-100-6,

definidas como Alumina verde, foram submetidas ao MEV e apresentaram as

estruturas internas juntamente com seus respectivos espectros de freqiéncia

mostradas na Figura 30.
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Figura 30: Mostra as imagens geradas pelo MEV com resolucao de 10.000x das pastilhas
1150-100-4 (30a) e 1400-100-6 (30b), juntamente com seus respectivos espectros de
frequiéncia, Figuras 30c e 30d, ambos com suas respectivas porosidades.

As Figuras 30a e 30b mostram imagens, geradas pelo MEV, do interior
das pastilhas 1150-100-4 e 1400-100-6 com ampliacdo de 10.000x, onde é
possivel notar que os gréos se apresentam bem individualizados. Devido a

esse fato, as pastilhas de Alumina verde nao apresentaram poros definidos,
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consequentemente nao foi possivel associar tamanhos de poros aos
fendbmenos de passagem de uma onda ultra-sénica. Entretanto, ao
compararmos essas Figuras 30a e 30b, foi possivel notar que ocorreu um
crescimento dos graos e a diminuicdo do numero de interfaces entre os graos
quando a temperatura passou de 1150°C para 1400°C, este fato evidencia o
que foi dito na secdo 2.3 sobre sinterizagdo, onde é explicado que com o
aumento da temperatura de sinterizacdo ocorre um crescimento dos graos e a
formacao de um contato mais intimo pela diminuicdo do numero de interfaces
[15]. Pode-se notar com isso que para a temperatura de 1150°C vemos a
predominancia de graos totalmente individualizados, com o aumento da
temperatura para 1400°C houve uma significativa diminuicdo dessa
individualidade mostrando a eliminacédo de interfaces. Devido a ndo presenca
de poros definidos, foram medidos os tamanhos dos grdos e comparados 0s
espectros de frequéncia das pastilhas (Figuras 30c e 30d) para verificar como
esse aumento dos graos e diminuicdo do numero de interfaces entre os graos
alteraram os espectros de freqiéncia. As faixas de tamanho dos graos
mensurados sao mostrados na Tabela 6.

Tabela 6: Relaciona a pastilha com suas respectivas porosidades e faixa dos tamanhos
dos graos.

Pastilha Porosidade (%) Faixa dos tamanhos dos
graos (um)
1150-100-4 37,20 0,66 a 1,95
1400-100-6 29,00 0,94 a 3,56

Para verificar como a freqiiéncia € alterada por essas faixas de tamanho
dos graos, os espectros de frequiéncia dessas pastilhas foram sobrepostos
como é mostrado na Figura 31.
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Figura 31: Espectros de freqiiéncia das pastilhas 1150-100-4 e 1400-100-6 sobrepostas.

A Figura 31 mostra a superposicao dos espectros de freqiéncia das
pastilhas 1150-100-4 e 1400-100-6 para verificar como a freqiéncia é alterada
pelas faixas de tamanho dos graos, apresentados na Tabela 6. Observando
essa figura é possivel notar que a pastiiha 1150-100-4 apresentou uma
amplitude muito menor que a 1400-100-6. Esse fato pode ter ocorrido devido
ao numero de interfaces e descontinuidades do material que interagem com o
pulso ultra-sénico, pois a medida em que o pulso encontra barreiras, tais como
as interfaces dos graos ou descontinuidades (por exemplo poros), pode ocorrer
a perda de energia por reflexdo, espalhamento e absorcdo (de acordo com a
explicacdo da secao 2.5.2 dessa dissertacdo), com isso a amplitude do sinal é
diminuida. Por isso quanto maior for o numero de interfaces ou
descontinuidades que o pulso ultra-sénico tem que atravessar, menor sera a
amplitude de seu sinal. Para essas pastilhas, a porosidade medida pelo método
de Arquimedes concorda com a diminuicao da amplitude do sinal ultra-sénico,
pois o sinal da pastilha 1150-100-4 que apresentou uma amplitude muito menor
que o da pastilha 1400-100-6, apresenta também uma porosidade maior, pois
como pode ser observado na Tabela 6, a porosidade da pastilha 1150-100-4 é
de 37,20%, enquanto a pastilha 1400-100-6 possui a porosidade de 29,00%.
Essa concordancia entre os dois métodos, o método de Arquimedes e de ultra-
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som, pode ter ocorrido pelo fato de que para essas pastilhas sinterizadas as
temperaturas de 1150°C e 1400°C ha uma predominéancia de poros abertos e,
como mencionado anteriormente na se¢édo 2.3 sobre sinterizacao, esses poros
abertos sao ligados por canais que vao conduzir a 4gua, utilizada no método de
Arquimedes, para o preenchimento total desses poros, o que dara um valor
muito preciso para a porosidade dessas pastilhas. Mas, na préxima secao sera
mostrado que nem sempre a medida de porosidade pelo método de
Arguimedes concorda com o método de ultra-som, pois como foi visto na secao
2.3, que aborda a explicacao sobre sinterizacdo, a medida em que aumenta a
temperatura de sinterizagdo diminuimos a ocorréncia de poros abertos que vao
sendo substituidos por poros fechados, o que gera uma imprecisdo do método
de Arquimedes que nao avalia esses poros fechados, pois nesses a agua, que
€ usada nesse método para a determinacdo de porosidade, ndo consegue

penetrar [17,18], como sera visto mais a frente.

5.2-ALUMINA COM ESTRUTURA DE TRANSICAO

Para a andlise das pastilhas de Alumina dos grupos 3, 4 e 5, cuja
temperatura de sinterizacdo foi de 1480°C também nao foram mensuradas as
areas dos poros, isso porque apenas uma pastilha apresentou alguns poros
definidos em meio a uma estrutura com a existéncia de grdos ainda
individualizados, o que também altera o sinal do pulso ultra-sénico.

Entdo a anadlise foi feita pela comparacdo das microestruturas das
pastilhas que foram fotografadas através do MEV, como mostra a Figura 32.
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Figura 32: Imagens das pastilhas 1480-50-5 (32a) e 1480-50-6 (32b) geradas pelo MEV
com a ampliacado de 5.000x, juntamente com seus respectivos espectros de freqiiéncia
(32c) e (32d).

As Figuras 32a e 32b mostram a diferenga nas estruturas internas das
pastilhas 1480-50-5 e 1480-50-6 que gerou espectros de freqiéncia muito
diferentes, como mostrados nas Figuras 32c e 32d. Comparando as Figuras
32a e 32b com as Figuras 30a e 30b, nota-se que a temperatura de 1480°C
ocorreu uma significativa diminuicdo de poros abertos, que sdo predominantes
nas pastilhas sinterizadas as temperaturas de 1150°C e 1400°C, que foram
sendo substituidos por poros fechados a medida em que a temperatura de
sinterizacdo aumentou. Esse fato ocorreu pela diminuicdo dos canais, que
interconectavam esses poros, durante a formacao de um contato mais intimo
entre os graos pela eliminacao do numero de interfaces, como foi explicado na
secado 2.3 que descreve a sinterizacado. Ainda observando as Figuras 32a e 32b
€ possivel notar que a pastilha 1480-50-5 tem o aspecto de um material

parcialmente sinterizado, onde podemos ver alguns poros bem definidos e
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superficies caracteristicas de um material sinterizado (superficies de clivagem),
mas com alguns grdos ainda individualizados, enquanto a pastilha 1480-50-6
apresenta uma estrutura com graos visivelmente individualizados e sem as
superficies caracteristicas de um material sinterizado (superficies de clivagem).
Essas duas pastilhas, como ja foi mostrado anteriormente, na Tabela 1 da
metodologia, foram submetidos as mesmas pressdo e temperatura de
sinterizacdo, e apresentaram mesma porosidade quando mensuradas pelo
método de Arquimedes, mas seus espectros de freqiéncia foram bem
diferentes. Esse fato pode ter ocorrido devido ao método de Arquimedes ser
incapaz de avaliar esse tipo de estrutura interna, pois € um método muito
preciso quando avalia porosidade aberta, mas a medida em que ocorrem poros
fechados e micro-poros no material ela se torna pouco precisa [17,18], pois
nesses a 4gua nao consegue penetrar.

As pastilhas sinterizadas a temperatura de 1480°C que foram
submetidas ao MEV sdo apresentadas na Tabela 7 juntamente com suas
respectivas porosidades e seus grupos.

Tabela 7: Pastilhas sinterizadas a temperatura de 1480°C analisadas no MEV e suas
respectivas porosidades e grupos.

Pastilha Porosidade (%) Grupo
1480-50-4 20,60 3
1480-50-5 21,20 3
1480-50-6 21,20 4

1480-100-1 19,70 4
1480-100-3 19,30 5

As imagens geradas pelo MEV do interior dessas pastilhas observadas
na Tabela 7, juntamente com seus respectivos espectros de freqiéncia sédo
apresentadas nas Figura 33.
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Figura 33: Imagens geradas pelo MEV das pastilhas sinterizadas a temperatura de
1480°C com ampliacao de 3.000x e seus respectivos espectros de freqiiéncia.
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A Figura 33 apresenta as pastilhas sinterizadas a temperatura de
1480°C e seus respectivos espectros de freqiiéncia, para que seja possivel
notar as diferengas e as semelhancgas entre as estruturas das pastilhas e seus
respectivos espectros de frequéncia, afim de encontrar uma explicagéo para o
fato de algumas dessas pastilhas serem alocadas em grupos diferentes e
outras no mesmo grupo.

De acordo com as estruturas apresentadas na Figura 8 podemos notar,

juntamente com a Tabela 7, que os grupos concordam com as semelhancas

das estruturas e dos espectros como sera apresentado nas Figuras 34 e 35.
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Figura 34: Mostra a estrutura interna da pastilha 1480-50-4 (a) que se assemelha muito a
estrutura da pastilha 1480-50-5 (b). A Figura (c) mostra a superposicao dos espectros de

freqliéncia dessas duas pastilhas.
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As Figuras 34a e 34b apresentam as estruturas das pastilhas 1480-50-4
e 1480-50-5. Essas pastilhas foram organizadas no grupo 3 sem o
conhecimento prévio das suas estruturas, pois como foi dito na metodologia, o
procedimento foi de agrupar espectros com formas semelhantes. Nessa figura
€ possivel notar a semelhanca entre as estruturas e com isso confirmar que
estruturas semelhantes geram espectros de freqiéncia com variacdes de

amplitude nas mesmas faixas de freqiéncia, como é apresentado na Figura

34c. Outra comprovacao desse fato pode ser notada observando as Figuras
35.
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Figura 35: Mostra a estrutura interna da pastilha 1480-100-1 (a) que se assemelha muito a
estrutura da pastilha 1480-50-6 (b). A Figura (c) mostra a superposicao dos espectros de
freqliéncia dessas duas pastilhas.
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As Figuras 35a e 35b mostram as semelhangas nas estruturas das
pastilhas 1480-100-1 e 1480-50-6, e sobrepondo seus espectros de freqiéncia
(Figura 35c) é possivel notar que esse tipo de estrutura gerou variacao de
amplitude nas mesmas faixas de freqiéncia confirmando o que foi observado
nas Figuras 34a e 34b, ou seja, a selecdo dos grupos pela semelhanga dos
espectros de freqiéncia das pastilhas coincidiu com a semelhanca entre as
estruturas das pastilhas, o que evidencia que o pulso ultra-sénico é
extremamente sensivel a estrutura do material, podendo essa estrutura ser
identificada de acordo com seu espectro de freqiéncia.

Para a pastilha 1480-100-3, que faz parte do grupo 5, a imagem gerada
pelo MEV é apresentada na Figura 36.
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Figura 36: Mostra a estrutura da pastilha 1480-100-3 fotografada pelo MEV com
ampliacao de 3.000x (a) e seu respectivo espectro de freqiiéncia (b).
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A Figura 36a apresenta a imagem gerada pelo MEV do interior da
pastilha 1480-100-3 que apresentou uma estrutura diferente das outras
pastilhas sinterizadas a temperatura de 1480°C. Essa estrutura diferente gerou
também um espectro de freqUéncia diferente, o que justifica sua presenca em

outro grupo que nao os grupos 3 € 4.

5.3-ALUMINA SINTERIZADA

As pastilhas que foram sinterizadas as temperaturas de 1540°C e
1580°C apresentaram poros bem definidos, assim foi possivel determinar a
quantidade de poros presentes nessas pastilhas e medir as areas desses
poros.

Por motivos didaticos, primeiro serdo apresentados os resultados
obtidos para as pastilhas sinterizadas a temperatura de 1580°C, depois 0s
resultados obtidos para as pastilhas sinterizadas a temperatura de 1540°C e
apds sera feita uma comparacdo e uma abordagem geral das pastilhas
classificadas como Alumina Sinterizada.

5.3.1-Pastilhas sinterizadas a temperatura de 1580°C

Os resultados obtidos com relacdo a determinagdo da quantidade de
poros € a medida das areas dos poros presentes nas pastilhas que foram

sinterizadas a temperatura de 1580°C sao apresentados na Tabela 8.

Tabela 8: Quantidade de poros dentro de faixas de area definidas.

Pastiha | 1580-50-7 | 1580-50-1 | 1580-100-4 | 1580-100-2
Areas (um?
0,04a20,99 | 166 198 150 215
1,00a1,99 | 13 16 13 23
2,00a2,99 |4 6 5 8
3,00a23,99 |3 1 1 2
400a4,99 |0 0 0 1
5,00a5,99 |0 0 0 0
6,00a6,99 |0 0 0 0
7,00a7,99 |0 0 0 0
8,00a8,99 |0 0 0 0
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Com relacao as informacdes apresentadas na Tabela 8, é possivel notar
que a maior quantidade de poros assim como o poro de maior area sao
encontrados na pastilha 1580-100-2, enquanto o esperado seria encontrar esse
tipo de informacdo nas pastilhas fabricadas a 50Kgf/cm? e ndo a 100Kgf/cm?,
pois quanto maior é a pressao de compactacao nas pastilhas maior é o contato
entre os graos. Também pode ser observado com relacédo a essa tabela que as
distribuicbes de quantidade e tamanho das areas dos poros sdo semelhantes
para as pastilhas 1580-50-7 e 1580-100-4, diferentes das pastilhas 1580-50-1 e
1580-100-2 que sao semelhantes entre si.

Para melhor andlise desses resultados, foi gerado um grafico, utilizando
as informagcdes da Tabela 8, da distribuicdo das areas dos poros versus a

quantidade de poros encontrados nas pastilhas, e apresentado na Figura 37.
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Figura 37: Distribuicao das areas dos poros no interior das pastilhas sinterizadas a
temperatura de 1580°C.

A Figura 37 mostra um grafico com as distribuicdes das areas dos poros
em relacdo a quantidade de poros nas pastilhas. Nesse grafico foi possivel
notar que a distribuicdo da pastilha 1580-100-2 é semelhante a da pastilha
1580-50-1 enquanto a distribuicdo da pastilha 1580-50-7 € semelhante a da
pastilha 1580-100-4. De acordo com esse fato, os espectros das pastilhas com
distribuicbes semelhantes foram sobrepostos para a melhor analise das
alteracdes nas freqiiéncias com relacao as distribuicbes de poros, mostrados
nas Figuras 38a e 38b.
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Figura 38: A Figura 38a apresenta a superposicdo dos espectros de freqiiéncia das
pastilhas 1580-50-1 e 1580-100-2 enquanto a Figura 38b apresenta a superposicao dos

espectros das pastilhas 1580-50-7 e 1580-100-4.

Na Figura 38a pode ser observado que os espectros sdao semelhantes,
com diferenca apenas no pico de amplitude maxima do sinal de 1580-100-2,
que foi bem menor do que o de 1580-50-1, isso pode ser explicado devido a

essa pastilha possuir maior quantidade de poros e ao fato dela possuir o poro
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de maior area, pois quanto maior € a area do poro e a quantidade de poros,
maior também é a atenuacéao do pulso ultra-sénico.

Na Figura 38b podemos notar que o sinal da pastilha 1580-50-7 tem
forma semelhante ao sinal da pastilha 1580-100-4, mas na superposi¢ao
desses sinais parece que o espectro de uma pastilha sofreu um pequeno
deslocamento em relagdo ao espectro da outra.

Para melhor andlise das faixas de alteracdo das freqiéncias com
relacdo as distribuicbes de poros, foram feitas as subtracbes de todos os
espectros de freqiiéncia das pastilhas analisadas de dois em dois espectros,
como é mostrado na Tabela 9.

Tabela 9: SubtracGes entre os espectros de freqiiéncia das pastilhas sinterizadas a
temperatura de 1580°C.

Subtracdes

(1580-50-1)-(1580-50-7)

1580-50-1)-(1580-100-4

1580-50-1)-(1580-100-2

( )
( ( )
(1580-50-7)-(1580-100-4)
(1580-50-7)-(1580-100-2)

(1580-100-4)-(1580-100-2)

De posse das diferencas geradas pelo procedimento mostrado na
Tabela 9, foi feito um grafico com todas essas diferencas dos espectros que é
apresentado na Figura 39.
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Figura 39: Diferencas dos espectros de freqiiéncia das pastilhas sinterizadas a
temperatura de 1580°C analisadas pelo MEV sobrepostos, mostrando as principais
freqiiéncias alteradas, entre os retangulos vermelhos, pelas distribuicoes de poros no
interior dessas pastilhas.

A Figura 39 mostra todas as diferencas geradas pelo procedimento da
Tabela 9 para facilitar a visualizacdo das freqUéncias alteradas devido as
configuracdes de distribuicdo de poros apresentadas na Tabela 8. Observando
essa Figura, é possivel notar, com a ajuda dos retdngulos vermelhos, que as
alteragdes significativas ocorreram em duas faixas no eixo das freqiiéncias, a
primeira entre as faixas de frequiéncia 3,96MHz e 4,74MHz e a segunda entre
5,47MHz e 6,84MHz.

5.3.2-Pastilhas sinterizadas a temperatura de 1540°C

Para as pastilhas sinterizadas a temperatura de 1540°C os resultados
obtidos com relagdo a determinacdo da quantidade de poros e a medida das

areas dos poros presentes nas pastilhas sdo apresentados na Tabela 10.

61



Tabela 10: Quantidade de poros dentro de faixas de area definidas.

Pastilha 1540-50-6 1540-50-4 1540-100-6 | 1540-100-2
Areas (um
0,04 a 0,99 385 266 267 356
1,00 a 1,99 25 24 11 25
2,00 a 2,99 5 12 4 7
3,00 a 3,99 2 3 0 2
4,00 a 4,99 2 0 0 1
5,00 a 5,99 0 0 1 0
6,00 a 6,99 0 2 0 0
7,00 a 7,99 1 0 1 0
8,00 a 8,99 0 0 0 1

Conforme os resultados mostrados na Tabela 10 pode-se observar que
para as pastilhas sinterizadas a temperatura de 1540°C a pressao de
compactacao também nao influenciou na area dos poros e em sua distribuigéo,
assim como foi verificado para as pastilhas sinterizadas a 1580°C, pois a
pastilha que apresentou o poro de maior area foi a mostra 1540-100-2, que foi
fabricada a pressdo de 100 Kgf/cm? e, como ja foi mencionado quando foi feita
analise dos resultados das pastilhas sinterizadas a 1580°C, o esperado era que
o poro de maior area fosse encontrado nas pastilhas sinterizadas a 50 Kgf/cm?.
Quanto a distribuicao dos poros, € possivel notar, observando a Tabela 10, que
as pastilhas que apresentaram distribuicbes semelhantes foram as 1540-50-6 e
1540-100-2, que foram pastilhas sinterizadas a pressdes diferentes. De posse
dos dados mostrados nessa tabela, foi gerado um grafico dessas distribuicdes

e mostrado na Figura 40.
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Figura 40: Distribuicdo das areas dos poros no interior das pastilhas sinterizadas a
temperatura de 1540°C.

A Figura 40 mostra um grafico das distribuicdes das areas dos poros em
relacdo a quantidade de poros nas pastilhas. Nesse grafico é possivel notar
que a distribuicdo da pastilha 1540-50-6 é semelhante a da pastilha 1540-100-2
enquanto a da pastilha 1540-50-4 é semelhante a da pastilha 1540-100-6.

Os espectros de freqiiéncia das pastilhas analisada estdo agrupadas de
acordo com a Tabela 11.

Tabela 11: Pastilhas sinterizadas a temperatura 1540°C e as pressées de 50Kgf/cm2 e
100Kgf/cm2 com seus respectivos grupos e percentuais de porosidade.

Pastilha Porosidade (%) Grupo
1540-50-4 11,10 6
1540-50-6 12,30 6

1540-100-6 10,80 6
1540-100-2 10,90 7

A Tabela 11 apresenta em que grupos as pastilhas analisadas se

encontram e suas respectivas porosidades. Com isso pode ser observado que
de acordo com a porosidade, medida pelo método de Arquimedes, a pastilha
1540-100-2 (10,90%) deveria se enquadrar no grupo 6, pois pertence a faixa de
porosidade que esse grupo abrange (10,80% a 12,30%). Mas como ja foi
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mencionado nas discussdes das pastilhas sinterizadas a temperatura de
1480°C, o método de Arquimedes nao avalia com a precisao do ultra-som a
estrutura do material que possui predominantemente poros fechados, cuja
agua nao pode penetrar. Com a microscopia realizada foi possivel notar que as
diferencas nas distribuicbes podem ter causado essas diferencas nos
espectros de freqiiéncia das pastilhas. De acordo com este fato, os espectros
das pastilhas analisadas foram sobrepostos, para a melhor analise das
alteracdes nas freqiéncias em relagdo as distribuicées de poros, e mostrados

nas Figuras 41a e 41b.
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Figura 41: Espectros de freqliéncia das pastilhas sinterizadas a temperatura de 1540°C.
A Figura 41a mostra a superposicdao dos espectros do grupo 6, enquanto a Figura 41b
mostra a superposicao dos espectros do grupo 6 juntamente com o espectro de
frequiéncia da pastilha 1540-100-2, que pertence ao grupo 7.
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As Figuras 41a e 41b mostram as superposicoes dos espectros de
freqUéncia das pastilhas sinterizadas a temperatura de 1540°C e analisadas no
MEV. Na Figura 41a sdo sobrepostos os espectros das pastilhas pertencentes
ao mesmo grupo. Para analisar as diferencas nos espectros de freqiéncia de
acordo com as distribuicoes dos poros, foram sobrepostos os espectros das
pastilhas do grupo 6 juntamente com o espectro da pastilha do grupo 7, como
foi mostrado na Figura 41b. Observando essa figura, nota-se que as variagcoes
da amplitude com relacédo a freqiéncia no espectro de freqiéncia da pastilha
1540-100-2 se diferem muito das variacbes dos demais espectros das outras
trés pastilhas. Por esse motivo, para verificar em que freqtiéncias o espectro foi
alterado com a distribuicdo de poros, foi realizado o mesmo procedimento de
analise das pastilhas sinterizadas a temperatura de 1580°C, onde foram
realizadas subtracbes dos espectros de freqiéncia das pastilhas de dois em
dois espectros, como é mostrado na Tabela 12.

Tabela 12: Subtracoes entre os espectros de freqiiéncia das pastilhas sinterizadas a
temperatura de 1540°C.

Subtracdes

(1540-50-6)-(1540-50-4)

1540-50-6)-(1540-100-6

1540-50-6)-(1540-100-2

( )
( ( )
(1540-50-4)-(1540-100-6)
(1540-50-4)-(1540-100-2)

(1540-100-6)-(1540-100-2)

A Tabela 12 mostra que todos os espectros das pastilhas foram
subtraidos entre si, de dois em dois, para verificar em que freqiéncias
ocorreram alteragdes nas amplitudes, para assim verificar como a distribuicéo
de poros influenciou o pulso ultra-sénico. Para esse fim, as diferencas desses
espectros de freqiéncia foram sobrepostos dando origem ao grafico que é
apresentado na Figura 42.
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Figura 42: Diferencas dos espectros de freqiiéncia das pastilhas sinterizadas a
temperatura de 1540°C analisadas pelo MEV sobrepostos, mostrando as principais
freqiiéncias alteradas, entre o retangulo vermelho, pelas distribuicbes de poros no
interior dessas pastilhas.

A Figura 42 mostra as diferencas, realizadas de acordo com o
procedimento exposto na Tabela 12, entre os espectros de freqiiéncia das
pastilhas sinterizadas a temperatura de 1540°C, sobrepostas para que seja
observado em que freqliéncias ocorreram alteragcdes nos espectros de
freqUéncia dessas pastilhas devido a diferencas nas distribuicbes dos poros.
Com esse procedimento foi possivel verificar que a faixa de freqiiéncia alterada

pelas distribuicées dos poros nos espectros foi entre 3,86MHz a 8,64MHz.

5.3.3-Analise Geral das Pastilhas Sinterizadas

Por motivos didaticos sdao apresentados na Tabela 13 as distribuicoes
das areas dos poros nas pastilhas sinterizadas, ou seja, nas pastilhas
sinterizadas as temperaturas de 1540°C e 1580°C, para melhor compreensao

dos resultados gerais.
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Tabela 13: Distribuicao total dos poros mensurados nas pastilhas sinterizadas as
temperaturas de 1540°C e 1580°C.

Pastilha | 1580 | 1580 | 1580 | 1580 | 1540 | 1540 | 1540 | 1540
50 50 100 100 50 50 100 100
7 1 4 2 6 4 6 2
Areas
(um?)
0,042099 | 166 198 150 215 385 266 267 356
1,00a1,99 | 13 16 13 23 25 24 11 25
2002299 |4 6 5 8 5 12 4 7
3,0023,99 |3 1 1 2 2 3 0 2
4002499 |0 0 0 1 2 0 0 1
5002599 |0 0 0 0 0 0 1 0
6002699 |0 0 0 0 0 2 0 0
7002799 |0 0 0 0 1 0 1 0
8002899 | 0 0 0 0 0 0 0 1

De posse dessas informacdes, apresentadas na Tabela 13, foi gerado o

grafico da Figura 43.
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Figura 43: Distribuicao das areas dos poros nas pastilhas sinterizadas as temperaturas
de 1540°C e 1580°C.
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A Figura 43 mostra a distribuicio das areas dos poros versus a
quantidade de poros encontrados nas pastilhas sinterizadas as temperaturas
de 1540°C e 1580°C. Observando essa figura nota-se que a maior quantidade
de poros foi encontrada nas pastilhas sinterizadas a temperatura de 1540°C.
Essas pastilhas também possuem os poros com areas maiores que os das
pastilhas sinterizadas a 1580°C, o que ja era esperado tendo em vista a
explicacdo da segdo 2.3 sobre sinterizagdo, onde € mencionado que quanto
maior for a temperatura de sinterizacao maior é a formagéo de um contato mais
intimo entre os graos pela eliminagdo do niumero de interfaces e diminui¢do do
tamanho e numero de poros na pastilha [15]. O poro de maior area foi
encontrado na pastilha 1540-100-2, o que expdéem um fato curioso, pois o
esperado seria que o maior poro fosse encontrado na pastilha sinterizada a
pressdo de 50Kgf/cm? e ndo na pastilha sinterizada a 100Kgf/cm?, pois quanto
maior é a pressado de compactacao exercida em um material, maior é o contato
entre os grdos desse material. O mesmo ocorreu para a temperatura de
1580°C, cujo maior poro desse grupo foi encontrado na pastilha 1580-100-2
que foi sinterizada a pressdo de 100Kgf/cm?. Isso indica que para essas duas
temperaturas de sinterizagdo as pressdes exercidas nao influenciaram nem nas
areas dos poros, na grandeza de um?, e nem na sua distribuicdo. Estes fatos
podem ser notados observando o grafico da Figura 18 juntamente com a tabela
13, que mostra que a pastilha 1540-100-2 possui 0 poro de maior area e que as
pastilhas 1580-50-7 e 1580-100-4 possuem distribuicdes parecidas.

Observando a Tabela 13 é possivel comparar as distribuicbes de areas
de poros nas pastilhas sinterizadas as temperaturas 1540°C e 1580°C.
Utilizando esta tabela juntamente com os resultados obtidos nas andlises de
faixas de frequéncia alteradas pelas diferencas entre o0s espectros de
freqUiéncia das pastilhas, podemos expressar as alteracbes nas freqiéncias
geradas pelas distribuicdes de poros na Tabela 14.
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Tabela 14: Mostra as faixas de freqiiéncia alteradas pela faixa de areas dos poros
juntamente com a sua respectiva faixa de quantidade de poros.

Area do Poro (umz)

Quantidade de poros

Faixas de Freqiiéncia

Alterada (MHz)
0,04 a 4,99 169 a 249 3,96 a4,74 ede 5,47 a 6,84
0,04 a 8,99 284 a 420 3,86 a 8,64

Esta tabela mostra que um aumento na quantidade de poros e na area

dos poros alarga a faixa de alteracdo na freqiéncia. Entdo, quanto maior for a

quantidade de poros dentro de uma pastilha e quanto maior for a area desses

poros, maior sera a quantidade de freqléncias alteradas na passagem de um

pulso ultra-s6nico através dessa pastilha.

69




6-CONCLUSOES

Esse trabalho teve como objetivo somar contribuicbes para o
desenvolvimento de um método acurado, rapido e nao-destrutivo de
caracterizacdo de materiais que usa a técnica ultra-sbnica com o método
inovador de pulso-eco no dominio da frequéncia. Esse método tem sido
desenvolvido com o intuito de associar as caracteristicas do material
inspecionado ao seu espectro de freqiiéncia. A caracterizacao foi feita em
pastilhas sinterizadas as temperaturas de 1150, 1400, 1480, 1540 e 1580°C
com porosidades, medidas pelo método de Arquimedes, variando de 5,09% a
37,3%. Com a utilizagdo do método de pulso-eco no dominio da freqtiéncia e a
analise micro-estrutural das pastilhas, através do microscépio eletrbnico de

varredura, foi possivel notar que:

» O espectro de freqiiéncia apresentado por cada pastilha foi Unico, se
mostrando como um identificador da peca, mas seu formato pode ser
comparado a outros espectros, 0 que possibilitou a organizacao desses
espectros de freqliéncia em grupos de temperatura de sinterizacao.

» A mudanca do dominio do tempo para o dominio da freqtiéncia,
caracteristica desse meétodo utilizado, facilitou a caracterizacdo das
pastilhas cerdmicas, podendo ser observado em que freqiiéncias o sinal
¢é alterado pela estrutura do material.

» Para as pastilhas classificadas como alumina verde, foi possivel concluir
gue quanto maior for a quantidade de graos individualizados, menor € a
amplitude do sinal ultra-sénico.

» Analisando o sinal ultra-sénico no dominio da freqiéncia juntamente
com as estruturas internas observadas pelo MEV foi possivel notar que
estruturas semelhantes geraram espectros de freqiiéncia semelhantes.
Esse tipo de analise possibilita a identificacdo da estrutura de pastilhas
porosas pelo espectro de frequéncia apresentado, podendo assim
informar o grau de sinterizagdo do ceramico.

» Nas pastilhas sinterizadas as temperaturas de 1540°C e 1580°C foi

possivel analisar as distribuicdes das areas dos poros dentro das
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pastilnas e pode-se notar que a pressao de sinterizagao nao influenciou
significativamente nem nas areas dos poros e nem na sua distribuicao.

Com relagdo as alteragcdes no espectro de freqiéncia devido as
distribuicbes de area dos poros nas pastilhas sinterizadas as
temperaturas de 1540°C e 1580°C, foi possivel notar que quanto
maiores forem as quantidades e as areas dos poros no material maior

sera a faixa de freqUéncia alterada em seu espectro de freqiiéncia.
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ANEXO A

Espectro de frequéncia das pastilhas

1150°C e pressio de 100Kgf/cm?.
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Espectro de freqiiéncia das pastilhas sinterizadas a temperatura de
1400°C e pressio de 100Kgf/cm?.

0,035 -
0,03 -
0,025
0,02 -
0,015
0,01 -
0,005

Amplitude (V)

1400-100-6

1,66E+06

2,54E+06

3,42E+06

4,30E+06

5,18E+06
6,05E+06
6,93E+06
7,81E+06 5
8,69E+06

©
o

T
w
N~
0
[}

Freqiiéncia (Hz)

1,04E+07

Pastilha 1400-100-6 com porosidade de 29,00%

1400-100-7
0,035 -
0,03 -
€ 0,025 1
g o002
£ 0,015 4
£ o
£ 001+
< 0,005 |
0
© © © © © © © © © © ~
(=) (=) (=) (=) (=) (=) o (=) o o o
¥ ¥ ¥ F* F F OF F F F ZF
w w w w w w w w w w w
© < o o 0 n (3] - [} N~ <
8 B I 8 2 388 & & 6 3
— o o < n © o ~ 0 [} -

Freqiiéncia (Hz)

Pastilha 1400-100-7 com porosidade de 28,70%

0,035
0,03
0,025
0,02
0,015
0,01
0,005

Amplitude (V)
o
1,66E+06 gy————t——1—

1400-100-5
T
© © © © © © © © © ~
o o o o o o o o o o
+ ¥ ¥ ¥ F F X F F F
W W W W w wwwww
¥ 0 O ® W O - o N ¥
w ¥ 0 - 9 9 9 9 1 9o
A+ B 6 6 N O o -~

Freqiiéncia (Hz)

Pastilha 1400-100-5 com porosidade de 28,70%

1400-100-3

0,035
= 0,03 4
< 0,025 |
3 002
= 0,015 4
g 0011
< 0,005 -
0

[(] [(] © © © [(] [(] [(] © © ~

o o o o o o o o o o o

+ + + + + + + + + + +

w w ow ow ow ow oW ow w ow w

© < o o [ee] e} [se} ~— [} N~ <

© I} < [s2] — [=} [} [2e} © w0 o

-~ ™M ¥ 1B © 6 N O O —

Frequiéncia (Hz)

Pastilha 1400-100-3 com porosidade de 28,70%

1400-100-2
0,035
—~ 0,03
< 0,025
3 002
=]

%_0,015
£ 001
< 0,005
0

0 © © © © © © © © © ~

o o o o o o o o o o o

+ + + ¥ + + ¥ *F ¥ + +

wow oW oW oW ow oW o oW ow ow

© < o o o W [s2} — o N~ <

© |+ H = O O ® O 1y O

— o o« < n o © ~ © O —

Freqliéncia (Hz)

Pastilha 1400-100-2 com porosidade de 28,70%

76




Espectro de freqiiéncia das pastilhas sinterizadas a temperatura de

1480°C e pressio de 50Kgf/cm?.
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Espectro de freqiiéncia das pastilhas sinterizadas a temperatura de

1540°C e pressa

o de 100Kgf/cm?.
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Livros Gratis

( http://www.livrosgratis.com.br )

Milhares de Livros para Download:

Baixar livros de Administracao

Baixar livros de Agronomia

Baixar livros de Arquitetura

Baixar livros de Artes

Baixar livros de Astronomia

Baixar livros de Biologia Geral

Baixar livros de Ciéncia da Computacao
Baixar livros de Ciéncia da Informacéo
Baixar livros de Ciéncia Politica

Baixar livros de Ciéncias da Saude
Baixar livros de Comunicacao

Baixar livros do Conselho Nacional de Educacdo - CNE
Baixar livros de Defesa civil

Baixar livros de Direito

Baixar livros de Direitos humanos
Baixar livros de Economia

Baixar livros de Economia Doméstica
Baixar livros de Educacao

Baixar livros de Educacdo - Transito
Baixar livros de Educacao Fisica

Baixar livros de Engenharia Aeroespacial
Baixar livros de Farmacia

Baixar livros de Filosofia

Baixar livros de Fisica

Baixar livros de Geociéncias

Baixar livros de Geografia

Baixar livros de Histdria

Baixar livros de Linguas
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Baixar livros de Literatura

Baixar livros de Literatura de Cordel
Baixar livros de Literatura Infantil
Baixar livros de Matematica

Baixar livros de Medicina

Baixar livros de Medicina Veterinaria
Baixar livros de Meio Ambiente
Baixar livros de Meteorologia
Baixar Monografias e TCC

Baixar livros Multidisciplinar

Baixar livros de Musica

Baixar livros de Psicologia

Baixar livros de Quimica

Baixar livros de Saude Coletiva
Baixar livros de Servico Social
Baixar livros de Sociologia

Baixar livros de Teologia

Baixar livros de Trabalho

Baixar livros de Turismo
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