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RESUMO

Este trabalho investigou a relacao entre a taxa de erosao de trés tipos de
ceramicas de Engenharia, Al,O3 (alumina), ZrO, (zirconia) e SisNg4 (nitreto de
silicio), com as propriedades mecanicas de tenacidade a fratura e dureza
desses materiais, quando submetidos as mesmas condi¢cdes de desgaste por
erosdo a temperatura ambiente e quente (850°C). Os materiais ceramicos
utilizados séo comerciais e suas propriedades conhecidas. Os materiais foram
analisados, antes e ap0s 0s ensaios de erosao, por microscopia eletrénica de
varredura (MEV). Utilizaram-se comparativamente as equacdes de Wiederhorn
e a de Evans na analise dos resultados. Os modelos reproduziram o
comportamento da Al,O;3 e da ZrO, quanto a taxa de erosdo. O SizNg4
apresentou desgaste por eroséo inferior ao descrito pelos modelos. A ZrO, teve
significativo aumento da taxa de erosdo quando em temperatura elevada
(850°C), demonstrando uma importante perda de propriedade com a elevacéao
da temperatura. Os resultados indicaram que a tenacidade a fratura apresentou
relacdo direta com a taxa de erosdo, diferentemente da dureza, que né&o
demonstrou relagcéo direta com a taxa de eroséo. A propriedade mecénica de
tenacidade a fratura € indicativa do comportamento dos materiais ceramicos
guanto a resisténcia a erosdo, mas ainda € recomendavel a realizacdo de
ensaios nas condicdes de utilizacdo estabelecidas, antes da aplicacdo pratica

do material.
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ABSTRACT

This work investigated the relationship among the erosion rate of three
different kinds of Engineering Ceramics, Al,O3 (alumina), ZrO, (zirconia) and
Si3Ny (silicon nitride), with their mechanical properties of fracture toughness and
hardness, when submitted to the same conditions of erosion wear at both room
and high temperature (850°C). The ceramic materials tested were commercial
materials and their properties are known. The materials were analyzed, before
and after the experiments, by scanning electron microscopy (SEM). It was used
comparatively the Wiederhorn and the Evans equations to analyze the results.
The models reproduce the erosion behavior of Al,O3 and ZrO,. The SizNg
presented very low erosion wear, less than estimated by mathematic models.
The ZrO; performs a high increase of erosion tax when at high temperature
(850°C), it demonstrates an expressive properties loss with temperature
increase. The results indicate that the fracture toughness has direct relation with
the erosion rate, differently of the hardness which hasn’t direct relation with
erosion rate. The mechanical property of fracture toughness is indicative
erosion resistance behavior of ceramic materials, but is still advisable tests in

use conditions before the material practical application.

XV



1 INTRODUCAO

A degradacdo de um material, quando em servico, pode ser definida
como desgaste, fendbmeno que ocorre quando ha perda progressiva de material

a partir da superficie de uma peca.

7

O desgaste € uma situacdo decorrente de muitas aplicacbes da
Engenharia, que implicam consequéncias ndo so técnicas como econdémicas, e
ocorre sempre que se constata a perda de material por contato de movimento
relativo. Em termos técnicos, fica evidente que o desgaste € um dos fatores
limitantes da vida util dos componentes e, por tal razdo, acaba gerando um

custo para a manutencao do item no desempenho da funcéo requerida.

A Tribologia é a ciéncia que estuda a interacdo entre superficies em
movimento relativo. O desgaste € um processo complexo que depende do
Tribosistema, que envolve fatores como materiais, esforgos e ambiente, e seus
mecanismos descrevem as interacfes energéticas e materiais entre 0s
elementos desse sistema. Existem varios tipos de desgaste, e o tipo de
movimento relativo entre 0s materiais em contato pode ser usado para

classifica-los.

Dentre os processos de desgaste, ha a erosdo, que é definida como a
progressiva perda de material original de uma superficie solida devido a
interacdo mecanica entre a superficie e particulas solidas . Um fator
determinante para o processo € o comportamento do material que sofre a
erosdo. O material pode apresentar comportamento fragil ou ductil. Na eroséo
fragil o material é removido da superficie pela formacéo de trincas, enquanto,

no ductil, esse processo se realiza devido ao corte e formacéao de sulcos.

O comportamento do material, no processo de erosao, é determinado
pelas suas propriedades, sendo a dureza e tenacidade a fratura propriedades
mecanicas relevantes ao processo de desgaste por erosdo. Tendo em vista a
influéncia dessas propriedades no processo de erosao, varios estudos tém se
dedicado a criagcdo de modelos que representem a taxa de erosdo. Tais
modelos, entretanto, necessitam de uma validagdo mediante comparag¢des com

valores obtidos por meio de ensaios.



As ceramicas técnicas sdo compostos formados preponderantemente
entre elementos metalicos e ndo metélicos; na maioria das vezes, sdo 6xidos,

nitretos e carbetos .

E uma classe de materiais para Engenharia muito
importante, suas aplicacdes sdo das mais variadas e incluem ferramentas de
corte, componentes de motores automotivos, pecas de desgaste, aeroespacial,
componentes eletrbnicos, reatores de fuséo e implantes para substituicdo de
partes do corpo humano. Principalmente quando a exigéncia de operacao inclui
alta temperatura, as ceramicas tém comportamento superior ao dos metais,
pois estes apresentam um declinio de suas propriedades a temperaturas mais

altas.

Em geral, quando se trata de ceramicas técnicas, ainda existe certo
desconhecimento em relacdo as suas propriedades e o desempenho em
determinadas situacdes de trabalho, como por exemplo, se faz presente
esforcos erosivos. Somente com o estudo das propriedades, da microestrutura
e do processamento das ceramicas, € possivel desenvolver materiais
ceramicos que possam fazer frente a tais solicitacdes, para se obter o material

mais adequado, considerando o sistema tribol6gico em que esteja envolvido.

O presente trabalho trata da eroséo por particulas soélidas, verificando o
comportamento das ceramicas de Engenharia a essa solicitacdo e
relacionando com as propriedades mecanicas de dureza e tenacidade a fratura.

Os temas principais da dissertacdo foram pesquisados na base de
dados do ScienceDirect % onde foram levantados os nlmeros de
publicacdes por ano. Com base na Figura 1.1, nota-se o niumero elevado de
publicacdes sobre erosdo de ceramicas, assim como o crescimento do niumero
de publicacbes com este tema até o ano de 2017. Outro fato que pode ser visto
€ o grande nimero de publicacdes da erosao de Al,O3 (alumina), a ceramica de

Engenharia mais pesquisada.
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Figura 1.1 Artigos publicados por ano, versando sobre eroséo de materiais ceramicos
em geral e sobre erosdo das ceramicas técnicas Al,O;, ZrO, e SizN4, materiais
investigados neste trabalho.



2 OBJETIVOS

Neste trabalho, objetivou-se relacionar as propriedades mecanicas,
dureza e tenacidade a fratura, de trés ceramicas de Engenharia com a
resisténcia ao desgaste por erosdo, e avaliar a aderéncia dos modelos
propostos por Wiederhorn e colaboradores e Evans e colaboradores com os

resultados experimentais obtidos.

2.1 Objetivos Especificos

Para alcancar o objetivo proposto, foi necessario atingir os seguintes

objetivos especificos:

e Caracterizar as ceramicas de Engenharia quanto as propriedades

mecanicas e microestruturais;

e Caracterizar as particulas de erosédo quanto a granulometria, dureza e

formato dos graos;

bY

e Caracterizar as ceramicas de Engenharia quanto a resisténcia ao

desgaste por eroséo;

e Comparar o comportamento previsto pelos modelos te6ricos com o0s

resultados experimentais obtidos.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Desgaste

Segundo a ASTM™4, “A Tribologia é a Ciéncia e a Tecnologia que trata
da interacdo das superficies em movimento relativo.” Ela se firma na
investigacdo cientifica dos trés pilares: atrito, lubrificacdo e desgaste. Atrito e
desgaste ndo sdo propriedades intrinsecas dos materiais, mas, sim,
caracteristicas dos sistemas de engenharia chamados de tribosistemas. Cada
tribosistema oferece condi¢gbes distintas, que refletirdo no comportamento
tribolégico — atrito e desgaste.

Dependendo da estrutura de um tribosistema, interacbes fisicas e
quimicas ocorrem entre 0s elementos 0s quais resultam na remocéo de

material da superficie B9

O desgaste é definido como a perda progressiva do material a partir de
sua superficie, resultado de causas mecanicas, ou seja, do contato e

movimento relativo com outro sélido, liquido ou gas 1

. Por essa defini¢édo, o
desgaste ocorre sempre em superficies contendo, no minimo, dois materiais

em movimento relativo entre si, sob a acdo de uma forca.

Segundo Peterson Y, os diferentes mecanismos de desgaste envolvem
as propriedades dos materiais em contato e as condi¢cdes de operacdo. Em
muitas situacdes, o mecanismo de desgaste é desconhecido, e varios
fendbmenos podem ocorrer simultaneamente. Em algumas situacdes, a
coexisténcia de fenbmenos de natureza quimica, como a corrosdo, propicia

condi¢cBes ainda mais drasticas de degradacdo do material em servico.

No estudo dos mecanismos de desgaste, Gates e Gore "2 definem
desgaste como um processo fundamentalmente microscopico, a partir do qual

0 material € removido da superficie.

Segundo a norma DIN 50320 3 ha quatro mecanismos de desgaste:

adesdo, abrasao, fadiga superficial e reacao triboquimica (corrosdo-desgaste).

Desgaste por adesdo ocorre quando duas superficies deslizam uma
contra a outra. Uma elevada pressdo de contato, localizada entre as

irregularidades das superficies resultam, em deformacdo plastica, adeséo e,
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consequentemente, ha formacdo de pequenas juncbes Ilocalizadas. O
deslizamento relativo entre as superficies de contato causa a ruptura das
junc@es e, frequentemente, a transferéncia de material de uma superficie para

outra.

O desgaste por abrasdo é o deslocamento de material causado pela
presenca de particulas duras entre as superficies ou pela insercdo em um ou
ambos 0s materiais em movimento relativo, ou ainda pela presenca de

protuberancias em pelo menos uma das superficies.

O desgaste por fadiga superficial € caracterizado pela formacédo de
trincas e pela geracé@o de lascas do material devido a repetida alternancia de
cargas em superficies solidas.

O desgaste por reacdo triboquimica é caracterizado pelo contato de
friccdo entre duas superficies sélidas, que reagem com o ambiente. O processo
consiste na remocao continua e na formacao de novas camadas de material

que reagiu quimicamente com o ambiente nas superficies de contato.

Para Ball ¥ o desgaste esta dividido em trés categorias distintas:

desgaste abrasivo, adesivo e erosivo.

Devido a longa tipologia do desgaste, tal como abordado na literatura
por diferentes autores, este trabalho, para efeito de revisdo bibliogréfica,
diferenciara, no geral, trés categorias bdasicas: abrasdo, erosdo, desgaste

adesivo. A Figura 3.1 ilustra cada uma dessas categorias citadas.
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Figura 3.1 Tipos de desgaste: a) abrasivo; b) adesivo; c) erosivo.
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3.1.1 Erosao

A erosdo de materiais ceramicos € geralmente visto como um processo
fragil, no qual o material € removido principalmente como resultado da
formacéo de trincas **. O tamanho e o tipo das trincas que s&o formadas na
superficie durante o impacto podem levar ao desgaste por erosdo, bem como a
deterioracdo da resisténcia, causando a deterioracdo do desempenho ou, ainda

pior, a falha do componente ceramico &,

As propriedades mecéanicas do material que sofre erosdo também

determinam qual tipo de erosao prevalece *°.

Em materiais frageis, ocorre a remocado pela intersecdo das trincas que

se propagam radialmente a partir do ponto de impacto da particula erosiva ",

A erosdo € a uma forma de desgaste caracterizada pela perda de
material, originada a partir de uma superficie soélida devido a interagéo
mecanica entre esta e um fluido **!. Segundo a ASTM G76-13 I, a erosdo é a

perda progressiva de material original de uma superficie sélida devido a



interacdo mecanica entre a superficie e um fluido, um fluido multicomponente,

ou particulas liquidas ou sélidas impactantes.

A erosdo de materiais como resultados do impacto de particulas sélidas
€ um processo discreto e cumulativo, envolvendo prolongados periodos de
exposicao sob condi¢cdes constantes ou variaveis. Essa forma de desgaste é
um fendbmeno complexo, que resulta de muitos processos simultaneos e

interativos *°1.

Finnie *® sugere que o desgaste erosivo se processa por diferentes
mecanismos e que as propriedades mecanicas do material erodido também
determinam qual tipo de eroséo prevalece. Dessa forma, os materiais ducteis e
0s materiais frageis sdo tratados de forma distinta quanto ao desgaste por

erosao.

Para melhor explicar o processo de erosdo, os cientistas reduziram o
fendbmeno ao impacto de uma Unica particula solida de material erosivo sobre a
superficie de material cujas propriedades de resisténcia ao desgaste por
erosdo se deseja verificar. Assim, foi possivel avaliar as variaveis que
influenciam no processo de erosdo e também verificar a diferenca de

comportamento entre materiais ducteis e frageis.

Segundo Berthier *®, em materiais ducteis, prevalece o desgaste erosivo
por meio da deformacao plastica, por descascamento ou corte, a partir de uma
superficie. Ja os materiais frageis tém susceptibilidades a trincas e fissuras,
sendo o material removido pela interligacéo das trincas causadas pelo impacto

das particulas.

Para os materiais ducteis, quando uma particula atinge a superficie do
material, parte deste sera empurrada para a borda da cratera, e o material
deixara a superficie por descascamento ou corte, como sugerido pela Figura
3.2.
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Figura 3.2 Processo de erosdo em material ductil, idealizado por Finnie.!*"!

Nos materiais frageis, 0 processo de erosdo € cumulativo, pois o
choque de uma particula podera ndo produzir a remocdo do material, mas a
repeticdo do processo sim. Quando uma particula atinge a superficie do
material, surgirdo trincas, estas, ao se encontrarem, produzirdo a separagao de
uma lasca do material, o qual, ao ser novamente atingido, se soltara,

produzindo a eros&o. ! O processo é representado na Figura 3.3.

- 4 /

Figura 3.3 Mecanismo de desgaste. 1. Fadiga da fase intergranular 2. Microtrincas no
contorno de gréo 3. Indugédo de microtrincas no grédo 4. Desprendimento do gréo 5.
Desprendimento de fragmentos do grao #.



Finnie ™™ estudou o impacto de uma particula sobre a superficie,
utilizando a Teoria de Hertz, que considera o contato de uma esfera sobre a
superficie. Segundo a teoria de Hertz, as tensdes no material que sofre o

impacto séo distribuidas na forma de cone, representado na Figura 3.4.

Nos estagios iniciais dos testes, foi verificado que cada esfera produzia
um anel de trincas, mas o material ndo era removido. Eventualmente, com o
aumento do numero de impactos, as superficies das fraturas em formato de
cone comecavam a se encontrar, e o material ia sendo removido. Tendo em
vista que a superficie original se torna irregular a partir da remocéo do material,
ndo é mais possivel observar de que maneira cada fratura individual é formada.
Presumivelmente, o processo de remocgdo de materiais continua a ser

basicamente o mesmo que o observado para uma superficie lisa. ¢!

Figura 3.4 Distribuicdo das tensées em forma de cone ¥,

Para Finnie 1]

, quando um fluxo de particulas atinge a superficie de um
material, o0 desgaste resultante depende de fatores, como as condi¢cdes em que
o fluxo incide sobre a superficie do material, de propriedades do material e das

particulas incidentes.

Os principais fatores responsaveis pelo processo de erosdo podem ser

assim distribuidos.

i. Operacionais: velocidade da particula, angulo de impacto,
temperatura, nUmero de particulas por unidade de area e por

unidade de tempo, corrosividade do meio;
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ii. Propriedades das particulas: tipo de material, tamanho, forma,

densidade, dureza;

iii.  Propriedades da superficie: tipo de material, morfologia, nivel de

tensdes, dureza, rugosidade, tamanho de grdo, porosidade.

A velocidade de impacto das particulas erosivas tem um efeito
significativo sobre a taxa de eroséao (AE) de um material. O valor de AE é dado
pela razdo entre a quantidade de material removido no desgaste pela
guantidade de material erodente. A dependéncia da velocidade é caracterizada

por um expoente p e dada pela Equacéo 3.1 8.

AE = AE,VP (Equacéo 3.1)

Onde:

AE - taxa de desgaste erosivo;

AE, - taxa de desgaste erosivo para temperatura ambiente — constante;
V - velocidade de impacto;

p - constante do material.

Os efeitos térmicos séo considerados somente para particulas de erosao

com velocidades acima de 100m/s 16!,

Para angulos de impacto normal (90°), os valores de p sdo de 2,55, para

metais; 3, para ceramicas e 5, para polimeros &,

A direcado relativa a superficie indica qual € o angulo da trajetéria das
particulas em relacdo a superficie: com o angulo de 90°, a trajetéria é
perpendicular a superficie, e, com angulo de 0°, é paralelo a esta (Figura 3.5).
A natureza e a extensao dos danos causados pelo impacto dependem do
angulo da trajetéria da particula. Para materiais ducteis, a erosdo € maior com
angulos pequenos (15-30°), e, para materiais frageis, a erosdo € maior com

angulos grandes (60-90°).

11



90° 0

A 4

a) b)

Figura 3.5 Direcao da particula relativa a superficie, a) Dire¢do de 90°; b) Direcédo de
angulo 6.

A taxa de erosdo é maxima com um angulo de impacto de 90° para
todos os materiais ceramicos. Esse resultado advém da fragilidade dos
materiais ceramicos e do mecanismo de fratura devido a energia perpendicular

causada pelo impacto da particula ™ 9

A Figura 3.6 apresenta
ilustrativamente a taxa de erosdo esperada para materiais ducteis e para

materiais frageis em funcéo do angulo de ataque do erodente na eroséo &

ductil

fragil

Taxa de erosao (E)

Angulo(6)

Figura 3.6 Comportamento da taxa de erosdo X angulo de impacto para materiais
frageis e ducteis*®!
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Segundo Hockey et al.l'¥ a taxa de erosdo para materiais frageis, para
angulo de impacto de 90°, €, independente da temperatura, entre 25° e
1000°C. Em contraste com o descrito acima, a taxa de erosdo é
significantemente afetada pela temperatura em angulos menores (15°-30°),
comportamento relacionado com o aumento da parcela de deformacao plastica

No processo de erosao.

A erosdo aumenta com o nimero de particulas que atinge a superficie,
porém, a partir de um determinado valor, 0 nimero de particulas que atinge a
superficie passa a ser reduzido em razdo da colisdo das particulas que se
direcionam a superficie do material com particulas que ricocheteiam apos
atingi-la. Tal fenébmeno diminui a intensidade da energia a qual essa superficie

€ submetida - que € calculada pela energia cinética.

Montgomery e Clarke ¥ e Young e Ruff ®® mostraram que um excesso
de fluxo acarreta um decréscimo na taxa de erosdo devido ao choque das
particulas incidentes contra as particulas que ricocheteiam apds o impacto
contra a superficie.

Bl a3 taxa de erosdo aumenta em decorréncia

Conforme Goodwin et al.
do aumento do tamanho das particulas. Essa relacdo se d4 com particulas de
tamanho entre 50 e 100 um. A partir de 100 ym, a taxa de eroséo nao depende
mais do tamanho da particula. Outros pesquisadores como Montgomery e
Clark®®, Wood e Espenschade ®2, Sheldon e Finnie ®¥!, Zhou e Bahadur ¥ e

Bahadur e Badruddin ©°, obtiveram resultados similares.

A forma da particula erosiva também tem influéncia na taxa de eroséo.
Brown et al.*®!, Cousen e Hutchings ©7, Leibhard e Levy ®® e Levy e Chik *
observaram significativo aumento da taxa de erosdo em diversos materiais

metélicos quando erodidos por particulas de morfologia irregular.

A particula erosiva pode ser classificada como obtusa ou aguda,
conforme se apresentam suas arestas (Figura 3.7). As particulas erosivas
agudas causam maior erosdo na superficie que as obtusas: devido a sua
geometria, toda a energia cinética é concentrada em uma pequena area que

provoca uma maior penetracao da particula na superficie.
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Segundo Bitter ¥, se as particulas apresentam arestas agudas, a sua
densidade, na prética, € superior a real, pois uma maior energia estara
concentrada na aresta. As particulas agudas tém maior capacidade que as

particulas obtusas de degradar a superficie 71,

a) b)

Figura 3.7 Morfologia de particulas erosi\[ga]: a) particula obtusa e b) particula aguda.
7

Durante a penetracdo, € produzida uma deformacdo na area de contato
entre a particula erosiva e o material, com formacgéo de trincas radiais, com
propagacéao a partir da zona de contato, e com a propagacao de trincas laterais
abaixo da superficie em planos préximos e paralelos aos da superficie 2%,

Segundo Levy [©7

, Se a dureza das particulas erosivas for pelo menos
duas vezes maior que a do material alvo, ndo havera influéncia dessa
propriedade na taxa de erosdo. De acordo com seus estudos da erosao dos
acos com diversos tipos de materiais erosivos: SIiC, SiO,, Al,O3z e cinza de
carvao, esse autor verificou que, para particulas com dureza semelhante a do

material alvo, a taxa de erosao caiu consideravelmente.

A taxa de erosdo depende, de forma extraordinaria, da relacao
estabelecida entre a dureza das particulas (Hp) e a do material (H;). Quando
ocorre a relagéo Hp/ H>>1, um desgaste erosivo severo é verificado em todos

os materiais Y,

A Equacao 3.2 demonstra a relagéo entre a taxa de eroséo e a dureza

das particulas e do material alvo.

14



AEa (?) (Equacéo 3.2)
P

Onde:
AE - taxa de erosao;
H: - dureza do material alvo;
Hp - dureza da particula erosiva;

w = constante determinada empiricamente.

Essa relacao funciona como uma aproximacao e indica a importancia da
razdo H¢/H,. Se a forca durante o impacto for alta, entdo devera ocorrer
deformacéo plastica na superficie do material-alvo e uma fratura lateral, o que
ocasionara altas taxas de eros&o 2.

Segundo Wiederhorn e Lawn 7

, existe um ganho muito pequeno na
producdo de componentes de ceramicas com superficies superpolidas, quando
expostas a erosdo por particulas com cantos vivos ou arestas. Com particulas
agudas, a indentacédo é plastica, e o processo de deformacao dentro da zona

plastica € capaz de produzir suas proprias falhas incipientes.

E reconhecido que defeitos induzidos inerentes ao processo de
fabricacdo desempenham um papel importante na fratura e fragmentacao de
sélidos frageis. Esses defeitos agem como fontes potenciais de iniciacdo para
microtrincas, e, com cargas continuadas, essas microtrincas crescerao para
macrotrincas levando a uma fratura fragil catastrofica. Alguns exemplos de
defeitos induzidos pelo processo sdo contornos de gréo, contornos de interfase
provocados pela segunda fase do material, aglomerados, inclusdes, impurezas,
poros, microtrincas intergranular e intragranular, contorno de grdo com fase
vitrea em razao de aditivos de sinterizacdo, nao uniformidade na distribuicdo do
tamanho de gréos *%!.

Segundo Wellman e Allen 4

, existe uma grande tendéncia para o
aumento da taxa de erosdo com uma pequena diminuicdo do tamanho dos

graos do material.
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Suh e Koyama "® estudaram o efeito da porosidade em compésitos de
carbeto de silicio e determinaram que os poros agem como defeitos na matriz,

facilitando a propagacao de trincas e a remocao dos graos da superficie.

Devido ao fato de a maioria das ceramicas serem essencialmente
frageis, elas estdo sujeitas a trincas superficiais localizadas, em razdo do
impacto de particulas solidas. As trincas formadas em ceramicas resistentes,
pelo evento de um Unico impacto em velocidades moderadas, causam grave

[65]

degradacédo da resisténcia . Além do mais, multiplos impactos continuos,

resultam em apreciavel perda de material pelo desgaste erosivo.

Materiais frageis, como ceramicas e vidros, exibem um desgaste erosivo
principalmente devido ao lascamento. A remocdo do material ocorre com a
formacdo de fraturas. Particulas com arestas obtusas produzem trincas em
forma de cone, a partir das falhas existentes na superficie do alvo. Esse

processo pode ser descrito como fratura mecanica elastica. "

3.1.2 Propriedades Mecanicas dos Materiais

A erosdao de materiais frageis pela formacdo e remocdo de lascas
depende tanto da resisténcia a propagacéao das trincas (tenacidade a fratura),

quanto da resisténcia a penetracdo (dureza) do material %,

A tenacidade a fratura e a dureza do material sdo reconhecidas por
diversos autores 1519 2025 26. 81 comqg as principais propriedades mecanicas

dos materiais que influenciam na taxa de eroséo.

3.1.2.1 Tenacidade a Fratura de Materiais

E possivel descrever a tenacidade a fratura do material (K,;) como a
resisténcia que o0 material apresenta a propagacdo da trinca: é uma
propriedade do material e apresenta variagbes, conforme 0 processo de

fabricacéo e microestrutura 2.
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A tenacidade a fratura de um material € uma representacdo da sua
fragilidade, sendo uma importante propriedade das ceramicas avancadas ?.

Quanto menor o valor de K¢, maior a fragilidade da ceramica.

Kic € uma propriedade intrinseca do material que apresenta um defeito,
uma descontinuidade em sua microestrutura, para uma dada situacdo de
temperatura, taxa de carregamento e condicdo microestrutural. Por ser uma
propriedade intrinseca do material, o valor de K. pode ser utilizado na analise
de qualquer geometria, possibilitando o célculo do tamanho critico de trincas

(defeito) no projeto de estruturas .

Na erosdo, a tenacidade a fratura é uma propriedade que tem grande
importancia, pois representa a resisténcia a propagacao da trinca; assim, um

maior valor de tenacidade a fratura reduz a erosdo do material.

Existem varias técnicas para determinar K. das ceramicas. As principais

abordagens séo realizadas por meio do uso da indentacéo e da flexdo 2.

A seguir, sdo apresentados alguns métodos para determinacdo da
tenacidade a fratura de materiais frageis. Os métodos sdo bem conhecidos, e a

bibliografia apresenta suas caracteristicas.

3.1.2.1.1 Método de Unico Entalhe em Linha

A técnica mais tradicional consiste em criar um defeito em um corpo-de-
prova delgado e sec¢ao retangular. Trata-se de um defeito criado por meio de
um entalhe linear, perpendicular ao eixo do corpo-de-prova, com geometria
conhecida (Figura 3.8). A seguir, o corpo-de-prova passa a ser submetido ao
esforgo de flexdo, por meio de um ensaio de flexdo em trés ou quatro pontos,
até sua ruptura. Entdo com os valores obtidos e pela Equacéo 3.3, denominada
como equacao béasica da mecanica da fratura linear-elastica, € calculada a

tenacidade a fratura do material.

K. = Yafc11/2 (Equacéo 3.3)

Onde:
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Ki-— tenacidade a fratura do material
or- tensdo maxima na flexao;
Y — fator adimensional;

C:- tamanho do defeito.
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Figura 3.8 Representacdo de corpo-de-prova de secdo retangular com entalhe, em
ensaio de flexdo em trés pontos, para determinacdo da tenacidade a fratura #7.

3.1.2.1.2 Método de Fratura da Indentacéo

O método consiste em indentar a ceramica com um penetrador Vickers,
com a finalidade de produzir trincas nas extremidades da impressao (Figura
3.9). Em seguida, a resisténcia € calculada por meio das dimensdes das
diagonais da impresséo e do comprimento das trincas ?°. Os resultados dos
valores obtidos das diagonais e das trincas sdo aplicados na Equacédo 3.4 e,

assim, é obtido o valor de K.

K. = 0,0264 E*°P%5¢~15, (Equacéo 3.4)

Onde:

E - médulo de elasticidade;
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P - carga de indentacao;
c - metade do comprimento da indentagao;

a - metade do comprimento da trinca.

2a

2c

Figura 3.9. Representacdo da impressao de penetrador de dureza Vickers e as trincas
formadas nos vértices. Método de fratura da indentagcdo, para determinacdo da
tenacidade a fratura do material.

No método de fratura da indentacdo, o corpo-de-prova nao € submetido
ao esforco de flexdo, o que torna o0 método mais rapido e facil de aplicar, pois é
necessario somente um equipamento de microdureza. O método apresenta
limitagcBes, por medir as trincas somente na superficie do material, mas o

processo € rapido e pode ser utilizado para comparacdes.

3.1.2.1.3 Método de Resisténcia a Indentacéo

Esse método envolve a inser¢cdo de uma falha artificial na superficie de
um corpo-de-prova de flexdo e a fratura deste em ensaio de flexdo em 3 ou 4
pontos (Figura 3.10) ¥, A falha artificial é criada com uma indentagéo de um
ensaio de dureza Vickers, mas n&o é necessario dimensionar a falha
provocada, pois o0 resultado do ensaio é obtido por meio do mddulo de
elasticidade do material, carga de indentacdo, dureza Vickers e resisténcia a

flexdo. A tenacidade a fratura é calculada pela Equacao 3.5:
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Kic = 0,59(Hiv)l/s(cscPl/3)3/4 (Equacéo 3.5)

Onde:
E - médulo de elasticidade;
Hy- dureza Vickers;
Oc- tensdo maxima em flexao;

P - carga de indentagéo.

O
\

Figura 3.10 Método da resisténcia a indentagéo, para determinacdo da tenacidade a
fratura. Representacdo de ensaio de flexdo em trés pontos e falha gerada por
indentacéao.

3.1.2.1.4 Método de Barra Pré-Trincada em Linha

E uma variacdo do método de Unico entalhe em linha: em vez de ser
utilizado um entalhe ao longo da superficie, este é substituido por uma linha de
indentacdes Vickers (Figura 3.11). O corpo-de-prova €, entéo, posicionado em
um dispositivo e comprimido até formar uma Unica trinca entre as indentacdes,
guando passa a ser submetido ao ensaio de flexdo. A tenacidade a fratura €

calculada pela Equacobes 3.6, 3.7 e 3.8.
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K. = P;S];“—szlco'S F(a) (Equacdo 3.6)

Fl) = (Equacao 3.7)
—a(1— - )

F(a) = 1.99—a(1-a)(2,15-3,93a+2,7 > (Equagio 3.8)

(1+2a)(1—-a) 15

Onde:
Sm - distancia entre apoios no ensaio de flexdo de trés pontos;
P; - carga suportada;
B - largura da secéo do corpo-de-prova;
W - altura da secao do corpo-de-prova;
c- comprimento da pré trinca.

a - comprimento normalizado da pré trinca
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Figura 3.11 Método da barra pré-trincada em linha, para determinagéo da tenacidade a
fratura. Demonstrado o processo para a propagacao da trinca entre as indentacdes e o
ensaio de flexdo em trés pontos.

3.1.2.2 Dureza do Material

A dureza é um parametro normalmente utilizado para avaliar a
resisténcia da superficie do material a deformacédo plastica causada pela
penetragédo de outro material duro. O valor obtido como resultado da avaliagdo
da dureza de um corpo é utilizado no processo de estimativa dessa
propriedade e, auxilia na caracterizacdo da resisténcia a deformacao,

densificacéo e fratura do material ©°.

A dureza do material representa a resisténcia a deformacédo plastica

usualmente por indentagéo .

z

A dureza de materiais ceramicos € geralmente mensurada por
microindentacdo com indentadores de diamante por meio da utilizagdo dos
processos Knoop e Vickers. Esses ensaios tém como resultados, marcas cujas

diagonais s&o medidas com o auxilio de microscépio 6tico (Figura 3.12)71 681,
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Figura 3.12 Indenta¢do método Vickers (a) Indentagdo método Knoop (b).

No processo de medi¢ao de dureza Vickers, um indentador de formato
predeterminado, piramidal de base quadrada com ponta de diamante, é
pressionado na superficie do material com uma forga pré-definida para produzir

%9 O indentador de

uma indentacdo permanente e relativamente pequena
diamante com base quadrada apresenta angulo de 136° entre as faces,

conforme apresentado na Figura 3.13.

136°

Figura 3.13 Representacdo de angulo entre as faces para indentador Vickers ©,

Indentacbes Vickers tém probabilidade maior de causar trincas nas
ceramicas avancadas do que as indentacbes Knoop. As trincas podem
influenciar a medida da dureza por alterarem fundamentalmente o processo de

deformacao, que contribui para a formacao da impressao 9.

O valor da dureza em ceramicas diminui com o aumento da indentacdo

ou forca da indentacdo, conforme Figura 3.14. A medicdo da dureza atinge um
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patamar constante quando um tamanho de indentacéo ou forca sdo atingidos
[69]

HK

HV

HV

Dureza

HK

Forca de Indentacdo

Figura 3.14 Efeito do tamanho da indentagéo para ceramicas, representado para
dureza Vickers e Knoop ..

A dureza é representada como a forca aplicada dividida pela area da
impressao, conforme Equacgéao 3.9.

H= % (Equacéo 3.9)
Onde:
H — dureza;

P - carga aplicada;

A - &rea residual da indentacao.

A dureza Vickers pode ser calculada e representada tanto na unidade de
GPa quanto em um nimero adimensional de dureza Vickers!®®. As Equacées
3.10 e 3.11 representam a dureza Vickers em GPa e adimensional
respectivamente.
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HV = 0,0018544 (= (Equag&o 3.10)
dz

Onde:
HV — dureza Vickers (GPa);
P —forcaem N;
d — média do comprimento das duas diagonais da indentagdo em mm.
HV = 1,8544 (%) (Equacgéao 3.11)
Onde:

HV — dureza Vickers;
P — forca em kgf;

d — média do comprimento das duas diagonais da indentacdo em mm.

3.1.3 Modelos Matematicos de Erosao

E muito dificil prever a taxa de erosdo de um material, pois o processo é
complexo e envolve muitas varidveis, sendo de dificil reproducdo em
laboratério. Evans et al. ) estudaram o impacto de particulas sélidas em
materiais frageis e, aplicando teorias conhecidas, formularam uma equacéao
matematica para expressar a taxa de erosdo. Wiederhorn et al. ¥, baseados
nos estudos de Evans et al. !, aprimoraram a equacdo matematica, para uma

maior aproximagao com 0s experimentos.

Segundo Aquaro ¥, o0 desenvolvimento das equacdes matematicas da
taxa de erosao utiliza a teoria Hertziana para a distribuicdo da presséo entre a
particula e o material, quando a energia cinética da particula é convertida em
energia de deformacdo. A maxima carga de impacto resultante é dada pela
Equacao 3.12.
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1 2 3 6
Frax = [(%Sﬁ) s (%) & pp/SRf,l wp/s (Equacéo 3.12)

Onde:
Fmax — mé@xima carga de impacto
E: — modulo de elasticidade do material;
k — constante elastica;
pp — densidade da particula erosiva;
Rp — raio da particula erosiva;

wp — velocidade da particula erosiva.

A constante elastica k é dada pela Equacgéo 3.13.

k= 1;’6 [(1 — v+ (1-v2) 5—;] (Equagéo 3.13)

Onde:
v; — coeficiente de Poisson do material;
E: — mo6dulo de elasticidade do material;

Ep — modulo de elasticidade da particula erosiva.

A carga critica F. para o crescimento da trinca pode ser calculado pela
lei de Auerbach !, Equacéo 3.14.

E = K,ZCEE PR, (Equacéo 3.14)
t
Onde:

Kic — tenacidade a fratura do material;

k - constante elastica;
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E: — mddulo de elasticidade do material

@ — energia necessaria para a remoc¢ao da unidade de volume por corte

(determinada experimentalmente);

Rp — raio da particula erosiva

lgualando a méxima forca de impacto com a carga critica, a velocidade

critica para o crescimento da trinca é dada pela Equacgéo 3.14.

1 7 5/3 5
wpe = (227%) "o () 5 R o (Equaco 3.14)

125 E: pl/z
14

Onde:
k — constante elastica;
E: — modulo de elasticidade do material;
Kic —tenacidade a fratura do material;
pp — densidade da particula erosiva;
Rp — raio da particula erosiva;
@ - energia necessaria para a remocao da unidade de volume por corte

Essa relacdo explica por que a erosdo em materiais frageis surge
guando a velocidade atinge um valor critico. Se a velocidade da particula é
acima da velocidade critica wpc, 0 tamanho da trinca C pode ser determinada
com a equacdo de Roesler "% derivada da teoria de Griffith, por meio da

analise adimensional (equacéo 3.15)

Fc
BrKc,t

63/2 =

(Equacéo 15)
Onde:

F. — forca critica;

Br — constante adimensional;

Kic —tenacidade a fratura do material.
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Sendo Br uma constante adimensional determinada empiricamente, a
profundidade h a partir das quais as trincas laterais se formam, pode ser

avaliada usando a relacéo de Evans et al. (Equacéo 3.16), °.

AN Pp ~
(E) @ ‘*’p\/H:t (Equacéo 3.16)

Onde:
Rp — raio da particula erosiva;
wp — velocidade da particula erosiva,;
pp — densidade da particula erosiva;

H; — dureza do material.

Considerando VamC?h, a expresséo do volume removido produzido pela

teoria elastica é dada pela Equacéo 3.17:

21/10 11/3 21/20 _4/3 _1/4 .
Vaw, R, “p, "“°K. '°H, (Equacéo 3.17)
Onde:

wp — velocidade da particula erosiva;

Rp — raio da particula erosiva;

pp — densidade da particula erosiva;

Kc,t — tenacidade a fratura do material;

H; — dureza do material.

No processo de impacto, a deformagdo plastica ndo pode ser
negligenciada. Wiederhorn et al. 'Y estimaram que a forca méxima de impacto
€ dada pela Equacao 3.18.

Fnaxa H*M. 3003 Equagio 3.18
max @ 11; p Yp (Equacéo 3.18)
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Onde:
H: — dureza do material;
M, — massa da particula erosiva,;

wp — velocidade da particula erosiva.

Evans et al. ®® incluiram os efeitos dinamicos na avaliacdo da forca de

contato, o que resultou na Equacao 3.19.
Frnax@ ppRpw; (Equacédo 3.19)
Onde:
pp — densidade da particula erosiva;
Rp — raio da particula erosiva;

wp — velocidade da particula erosiva.

Os modelos para o volume removido, para Wiederhorn % e Evans [?°!

sao respectivamente dados pelas Equagdes 3.20 e 3.21.

22/9R11/3 11/91(_4/31_11/9 E N 3.20
Vera Wp p pp C,t t ( quagao " )

Ve aw, SR 5p 2k 3T (Equacdo 3.21)
er 14 14 'DP Gt t auas .

Onde:
Ver - valor de eroséo do material;
w - velocidade inicial da particula erosiva;
R, - raio da particula erosiva;
Pp - densidade da particula erosiva;
K¢t - tenacidade a fratura do material;

H; - dureza do material.
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3.2 Ceramicas

O termo ceramico tem origem na palavra grega keramikos, que significa
material queimado, indicando que as propriedades desejaveis desses materiais
sdo atingidas ap0s um processo de tratamento térmico a altas temperaturas,

conhecido por sinterizagéo [,

As ceramicas apresentam baixa densidade, resisténcia a erosao,
resisténcia ao choque térmico e mantém as propriedades a altas temperaturas
se comparadas com o0s metais. Todavia, as ceramicas também apresentam

baixa ductilidade e séo frageis .

Devido ao fato de as ceramicas serem frageis, e a fratura fragil ocorrer
de forma catastréfica, com pequena deformacdo, ndo indicando o limite de
resisténcia do material e entrando em colapso de forma repentina, as
ceramicas ainda tém seu uso como material estrutural restrito. Para difundir
seu uso e aprimorar as aplicacfes, sdo necessarios estudos do material para

melhorias e novas formas de uso.

O processo de fratura fragil consiste na formacédo e na propagacéo de
trincas através da secdo transversal de um material, em uma direcao

perpendicular & da carga aplicada .

A resisténcia mecénica dos materiais ceramicos € bem mais baixa na
pratica do que na teoria. Qualquer tipo de descontinuidade produz
concentragdo de tensdes no material. Essa descontinuidade pode ser uma
fissura, um poro, um contorno de grdo ou mesmo um canto vivo na parte
interna da peca. Nos materiais frageis, quando a concentracdo de tensdes
supera o limite de resisténcia do material, ocorre a fratura. Uma vez iniciada, a
fratura se propaga facilmente sob tensdo, pois a concentracdo de tensao na

ponta da trinca aumenta conforme a fratura avanca .

Os atomos das ceramicas sdo principalmente unidos por ligacdes
covalentes e ibnicas, ou pela combinacdo das duas. Na ligacdo covalente, os
elétrons sdo compartilhados, mas somente por dois atomos adjacentes. A

ligagéo ibnica envolve a transferéncia de um ou mais elétrons entre os atomos

30



adjacentes produzindo carga de ions contrarios, unidos por atracdo de

Coulomb B,

As ligagbes ibnica e covalente resultam em materiais com elevado
modulo de elasticidade e dureza. Se comparada com a dos metais, a dureza da

ceramica é superior ),

Dureza € a medida de resisténcia de um material a uma deformacgéo
plastica localizada (por exemplo, uma pequena indentacdo ou um risco) 2.
Para as ceramicas, as técnicas de medicdo de dureza sdo Mohs, Vickers e
Knoop. Os métodos de microdureza sao Vickers e Knoop, devido ao tamanho

da impresséo deixada pelo indentador.

Os materiais ceramicos cada vez mais substituem os metdlicos, pois
apresentam propriedades intrinsecas de resisténcia quando solicitados por
desgaste, mesmo em altas temperaturas e em ambientes corrosivos; ou seja,
sob o aspecto tribologico, a alta dureza, a resisténcia a temperatura e a
estabilidade quimica sdo caracteristicas dos materiais ceramicos favoraveis a
uma maior durabilidade quando solicitados por desgaste do que os materiais

metalicos [©.

O limite de resisténcia a tracdo quanto a dureza sao indicadores da
resisténcia de um metal & deformacéo plastica . Entretanto, nas ceramicas,
essa relacdo ndo ocorre, ndo havendo proporcionalidade entre uma e outra

propriedade.

No plano microestrutural, as ceramicas apresentam defeitos inerentes ou
microtrincas que limitam a resisténcia a tracdo (comparada com a resisténcia a

compress&o) e tenacidade .

A ceramica de Engenharia € uma classe de ceramicas que apresenta
rigido controle das matérias primas e parametros processuais, resultando em
ceramicas com propriedades controladas. Para o uso estrutural das ceramicas
de Engenharia, é importante uma estreita distribuicdo de pequenas

microtrincas e um elevado valor de tenacidade a fratura (Kc).

A medida da capacidade de um material ceramico em resistir a fratura

gquando uma trinca esta presente € especificada em termos da tenacidade a
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fratura. Os valores para a tenacidade a fratura em deformacdo plana dos

materiais ceramicos sdo menores da que os dos metais %

A resisténcia de uma ceramica é principalmente determinada por duas
caracteristicas, sua tenacidade a fratura e a distribuicho de tamanho das

microtrincas que contém !,

A densificacdo de componentes particulados cerdmicos é tecnicamente
referida como sinterizagdo, que proporciona a remogado dos poros entre as
particulas iniciais (acompanhado pela contracdo do componente) combinado

com o crescimento em conjunto e forte ligacdo entre particulas adjacentes 3%,

Durante a sinterizagcdo, ocorre a formagdo e o crescimento de um
pescoco devido ao transporte de massa, fator que contribui para a reducéo da
energia superficial com uma diminuicdo da area superficial total. A estrutura
associada ao crescimento do pescoco depende do mecanismo de transporte,
que geralmente é o da difusdo. A difusao é termicamente ativada, significando
que existe um minimo de energia necessario para ocorrer uma movimentacao

atdmica ou ionica [,

3.2.1 Alumina

A alumina ou 6xido de aluminio (Al,O3) foi uma das primeiras ceramicas
de engenharia a ser empregada devido a estabilidade quimica e térmica,
relativa boa resisténcia, caracteristicas de isolamento térmico e elétrico, além

de sua disponibilidade em abundancia.

A mais largamente usada de todas as ceramicas técnicas, alumina, tem
excelentes propriedades elétricas, mecanicas, térmicas e quimicas, e € a
referéncia na comparacdo com outros materiais ceramicos. E muito aplicada
em substratos, rolamentos, guias e vedacdes, em ambientes quimica e

termicamente hostis @,

As propriedades da ceramica de alumina sdo afetadas pela sua

composicao (pureza), microestrutura, temperatura e tempo de sinterizagéo .

A alumina para aplicacbes de engenharia é geralmente fabricada por
meio da sinterizacdo do pé a altas temperaturas (>1300°C). O processo de
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fabricacéo € a maior fonte de defeitos iniciais, 0s quais por meio da resisténcia

a fratura limitam a resisténcia dos componentes de alumina em servico ™

3.2.2 Zircbnia

A zircbnia, ou Oxido de zircénio (ZrO;), € um importante material
estrutural devido a sua resisténcia a fratura, resisténcia mecénica e boa
conducdo ionica Y. Apesar de apresentar boas propriedades mecanicas na
temperatura ambiente, com a elevacdo da temperatura, essas propriedades
diminuem rapidamente. No estudo da zircOnia, € muito importante entender a

transformacao de fases e relaciona-las com as propriedades.

A zircobnia é um material ceramico que apresenta trés fases:
monoclinica, tetragonal e cubica. Quando puras, as fases tetragonal e cubica
somente sao estaveis a altas temperaturas; somente a monoclinica € estavel a

temperatura ambiente 2.

Em funcdo da fase monoclinica, a de estabilidade na menor faixa de
temperatura € a que apresenta maior volume, acontece que, durante as
transformacdes de fase desse material, ocorrem variacbes de volume que
podem provocar tensdes internas e até a fratura do material, o que inviabiliza o

uso de zirconia pura em muitas aplicagdes 4,

Para aplicacdes a temperatura ambiente da zirconia, € necessario 0 uso
de aditivos, tais como MgO, CaO, Y,03 e Ce,03, para que o material apresente
a fase tetragonal nessa temperatura.

A transformacdo de fases que gera o colapso da zircbnia pode ser
totalmente suprimida pela total estabilizacdo na forma cubica, mas é
geralmente reconhecido que as propriedades mecanicas mais desejaveis sdo
obtidas no material multifase, conhecido como Zircbnia Parcialmente

Estabilizada (PZT)!"“.

Subbarao et al. [™

afirmam que a transformacédo entre a zircbnia
tetragonal e monoclinica € martensitica, ocorrendo de forma rapida e difusa.
Devido ao fato de a zirconia apresentar este comportamento, a ceramica foi

comparada com o aco 4.
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Quando uma trinca se desenvolve na superficie de uma peca de zirconia
com a fase metaestavel tetragonal, esta € sujeita a um estresse de tenséo
macroscopico. Essa concentracdo de tensdo de tragdo na ponta da trinca
causa a transformacédo da fase metaestavel tetragonal para a fase cristalina
monoclinica. O consequente aumento de volume dos cristais, comprimidos
pelos demais ao redor, resulta em uma tensdo de compresséo favoravel, que
age na superficie da trinca, e, assim impede sua propagac¢do. Tal mecanismo &
denominado como tenacidade de transformacdo ou tenacidade de

transformac&o de fase 2.

3.2.3 Nitreto de Silicio

O nitreto de silicio (SisNs) € uma ceramica que tem despertado a
atencao, tanto de pesquisadores como da industria, pelas suas propriedades
mecanicas e pela resisténcia ao choque térmico. Por apresentar elevada
resisténcia mecanica e tenacidade a fratura, mesmo em temperaturas
elevadas, é empregado em motores de combustdo e turbinas a gas. Também
apresenta baixo coeficiente de dilatacdo térmica, o que |lhe confere elevada
resisténcia ao choque térmico. Na superficie do nitreto de silicio, € formada
uma camada de diéxido de silicio (SiO;), que confere resisténcia a oxida¢do do

material ceramico.

A sinterizacdo do nitreto de silicio ocorre em temperaturas acima de
1750°C, mas, quando esta € realizada a pressao atmosférica, resulta em pecas
com baixa densidade devido a decomposicdo do nitreto de silicio nessa

temperatura 2%,

Um dos principais inconvenientes encontrados na sua
fabricacdo é o da dificuldade de densificacdo durante a etapa de sinterizacao.
Dada essa dificuldade, faz-se necessaria a utilizagdo de aditivos que fundem
em temperaturas inferiores as da sinterizacédo, promovendo a formacdo de uma
fase liquida que envolve as particulas do material base, molhando-as em
condicdes favoraveis e facilitando os processos difusionais responsaveis pela
reducdo da porosidade e transformacdo de fases durante o processo de

sinterizacéo Y.
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A obtencédo de pecas de nitreto de silicio para uso estrutural ocorre por
meio dos processos de prensagem a quente, prensagem a quente isostatica e
sinterizacdo por pressao a gas.

Segundo Mitomo et al. % a tenacidade & fratura dos materiais

sinterizados sob pressdo a gas ndo esta relacionada com o teor de fase a no
poé inicial ou na relacdo do aspecto dos graos, mas no didmetro dos maiores
gréos. A presenca de grdos maiores e alongados aumenta a tenacidade a

fratura pela deflexdo de trincas ou 0 mecanismo das ligacdes entre trincas.
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4 METODOLOGIA

A metodologia utilizada para realizacdo desse trabalho seguiu o
fluxograma da Figura 4.1.

FABRICA(}»&O DE CORPOS DE PROVA

ESCOLHA DE
MATERIAIS

PREPARACAO DOS
cORPOS DE PROVA [LCORTE

| PROCEDIMENTO DE DESGASTE |

TEMPO DE ENSAIO

FLUXO DE PARTICULAS |

PARAMETROS

VELOCIDADE DE IMPACTO |

TIPO DE MATERIAL EROSNOI

PARAMETROS
;
VARIAVES TEMPERATURA
ANGULO DE ATAQUE]

| CARACTERIZACAO DOS CORPOS DE PROVA ERODIDOS |
TAXA DE EROSAO
MICROESTRUTURA

RELACAO ENTRE DESGASTE
EROSIVO COM TENACIDADE
A FRATURA E DUREZA

4.1 Fluxograma da metodologia usada para a realizacdo deste trabalho.

4.1 Materiais

No desenvolvimento deste trabalho, foram utilizadas de trés tipos de

ceramica de Engenharia para a obtencdo dos corpos-de-prova (Al,O3 . alumina,
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ZrO, - zirconia e SI3N4 - nitreto de silicio) e um tipo de material erodente

(alumina eletrofundida).

4.1.1 Ceramicas

As ceramicas utilizadas neste trabalho de pesquisa foram a Al,O3; (A-
479), ZrO, (Z201N) e SisN4 (SN-220). Todos os materiais sdo comerciais,
produzidos pela empresa Kyocera Group — Fine Ceramics - Japao, fornecidos
na forma de placas, com espessura de 5 mm para Al,O3 e SI3N4, € 4 mm, para
ZrO,. A Tabela 4.1 apresenta as propriedades das ceramicas fornecidas pelo

[77]

fabricante . A Figura 4.2 apresenta imagem fotografica das ceramicas

técnicas investigadas neste trabalho

Tabela 4.1 Caracteristicas das ceramicas investigadas. [77]

Material

A|203 ZrOZ Si3N4
Propriedade
Identificacdo Kyocera A-479 Z-201N SN-220
Densidade (g/cm?®) 3,8 6,0 3,2
Dureza Vickers (HV) 16,0 12,3 14,5
Resisténcia a flexao
(3 pontos) (MPa) 310 1000 590
Modulo de elasticidade
(GPa) 360 200 294
Coeficiente de Poisson 0,23 0,31 0,28
Tenacidade a fratura
(MPam'?) 3-4 4-5 6-7

Segundo o fabricante I'", a AlLO3 (A-479) apresenta teor de 99%. A ZrO,
(Z-201N) apresenta o elemento Y como aditivo, com percentual de 2,8% [°.
Ishihara et al.®”! determinaram na composicdo quimica do SlIzN4 (SN-220) 2,5%

de Al, 2,3% de Y e 1,8% de W.
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Figura 4.2 Corpos-de-prova de ceramica. a) alumina; b) zirconia; e c) nitreto de silicio.

As superficies submetidas ao impacto das particulas erosivas
apresentaram o acabamento de sinterizacdo, sem nenhum tipo de polimento.
Segundo Mizuhara et al!® o acabamento de sinterizacdo apresenta
resisténcia igual ao do retificado e lapidado, pois a presenca de trincas é menor

do que no acabamento retificado, em que o0 processo pode gerar microtrincas.

4.1.2 Erodente: Alumina Eletrofundida

O material erodente utilizado foi a alumina eletrofundida marrom,
produzido pela empresa Elfusa, Sdo Paulo, Brasil, que apresenta elevada
densificagdo, dureza e resisténcia mecanica. Esse material é largamente usado

pela industria como abrasivo e erodente.

A designacéo de alumina eletrofundida marrom vem da cor do material,

que é consequéncia da presenca de outros elementos como Ti, Si e Fe.["®,

A Figura 4.3 e a Tabela 4.2 apresentam dados da distribuicdo
granulométrica por difragdo a laser da alumina eletrofundida, utilizada neste
trabalho como erodente. As particulas apresentam-se com uma distribuicao
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unimodal, com tamanho médio de 98 um. Para o ensaio de granulometria, foi

utilizado o equipamento por difracéo de laser Cilas 1180L.
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Figura 4.3 Distribuicdo granulométrica por difracdo a laser da alumina eletrofundida,
utilizada como erodente neste trabalho.

Tabela 4.2 Andlise granulométrica por difragcdo a laser da alumina eletrofundida,
utilizada como erodente neste trabalho.

Matéria-prima Dio(um) Dso(pm) Dgo(um) Dmedio(HM)

Alumina eletrofundida 45,26 95,79 156,98 98,55

A alumina eletrofundida apresenta uma dureza tipica de 9 Mohs ou 20
HV, massa especifica de 3,9 g/cm® e ponto de fusdo de 2250 °C % constituida
de particulas irregulares, angulares e com variagdo de tamanho, conforme
apresentado na Figura 4.4.
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Figura 4.4 Morfologia da alumina eletrofundida utilizada como erodente. MO 40X.

4.2 Métodos
4.2.1 Corte dos Corpos-de-prova

Os corpos-de-prova foram cortados na dimensdo de 20x20x5 mm em
equipamento marca Buehler, modelo IsoMet 5000. Foi utilizado um disco de
corte diamantado marca Buehler, modelo Diamond Wafering Blade Series 15
LC, com diametro de 152 mm. A rotacdo do disco de corte foi de 3000 rpm, e o
avanco, de 1,2 mm/min. Durante o corte das amostras, foi utilizada agua como
liquido refrigerante. A velocidade de corte (V) utilizada foi calculada pela

Equacédo 4.1. O valor da velocidade de corte obtido foi de 1432 m/min.

V.=mDn (Equacéo 4.1)
Onde:
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T — constante Pi;

D — diametro do disco de corte;

n — rotagéo do disco.

4.2.2 Equipamento de Desgaste Erosivo

O equipamento utilizado para os ensaios de desgaste erosivo foi
desenvolvido no Laboratorio de Materiais Ceramicos da Universidade Federal
do Rio Grande do Sul. Este aparato experimental esta baseado na norma
ASTM G76 - 13 M que normatiza o ensaio de eros&o pelo impacto de particulas
sélidas usando jato de gés.

Segundo estudos realizados por Ruff Y, Hutchings®®” e Oka et al.®,
além dos parametros da realizacdo do ensaio, que sao normalmente
relacionados: angulo de incidéncia das particulas, temperatura, tempo de
ensaio, fluxo e velocidade das particulas; também o equipamento de desgaste
pode influenciar com os resultados no desgaste erosivo. O ensaio realizado
sob as mesmas condi¢cdes em outro equipamento podera apresentar resultados

nao idénticos.

O equipamento utilizado para os ensaios é composto de quatro partes
principais, sistema de pré-aquecimento do ar, sistema de alimentacdo de
particulas erodentes, sistema venturi acelerador de particulas e camara/forno

para os ensaios. A Figura 4.5 apresenta o equipamento de desgaste erosivo.
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Figura 4.5 Equipamento para ensaios de desgaste erosivo suas principais partes: 1.
Sistema de pré-aquecimento do ar; 2. Sistema de alimentacdo de particulas
erodentes; 3. Sistema venturi-acelerador de particulas; 4. Camara/forno de ensaios ©2.

4.2.2.1 Sistema de Pré-Aquecimento do Ar

O sistema de pré-aquecimento do ar (Figura 4.6) tem por objetivo o
condicionamento do ar comprimido que sera injetado na camara / forno de
ensaio. Durante a passagem pelo equipamento, o ar comprimido € seco e tem
sua temperatura ajustada para o ensaio. A temperatura e o fluxo de ar séo
controlados, sendo a maxima temperatura que pode ser atingida de 1000°C
com uma vazdo de 25 m®h. O sistema consiste de um forno elétrico com
serpentinas de aco inoxidavel, o ar passa no interior das serpentinas, onde &
condicionado. O controle de fluxo é realizado por um medidor de fluxo
instalado na entrada das serpentinas, externo ao forno, com leitura maxima de
vazdo de 25 m%h. Quando o ar sai do sistema de pré-aquecimento, ele é

conduzido ao sistema de aceleracdo de particulas por um venturi.
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Figura 4.6 Sistema de pré-aguecimento do ar comprimido, vista interna com
serpentinas e resisténcias 2.

4.2.2.2 Sistema de Alimentacao de Particulas Erosivas

O sistema de alimentacdo de particulas erodentes tem por objetivo
controlar o fornecimento das particulas, que deve ser na vazdo desejada e de
forma constante. A Figura 4.7 apresenta o diagrama esquematico do sistema
de alimentacdo de particulas, consistindo de motor, funil alimentador, disco

dosador e redutor.

O sistema é acionado por um motor de inducgéo (tipo gaiola, da marca
Weg, de 0,5 HP e 1720 rpm), que movimenta um eixo com trés polias de
tamanhos diferentes. Acoplado externamente ao conjunto, um inversor de
frequéncia (que utiliza 5 a 200% da poténcia nominal do conjunto), controla a
rotagdo do motor principal. No redutor (reducédo de 1 para 40) esta instalada
uma polia de 150 mm, diretamente acionada pelo motor, e uma roda dentada
de diametro de 300 mm que movimenta outra roda dentada do disco dosador.
A minima rotacdo do disco dosador € de 0,16 rpm e controlado pela rotacdo do

motor principal.
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DISCO DOSADOR

MOTOR

Figura 4.7 Desenho esquematico do sistema de dosagem de particulas erosivas 2.

O funil alimentador, que tem sua parte inferior e interna fabricada em
Teflon®, tem a funcao de fornecer as particulas que serdo dosadas e enviadas
ao sistema de aceleragdo. A parte inferior do funil tem um sistema com mola
interna, para que haja uma pequena pressao sobre o disco dosador, fazendo
que o material erodente preencha somente as cavidades do disco e nao
escorra para os lados. A Figura 4.8 mostra em detalhe o disco dosador, bem

como a parte interna do funil.

Segundo autores como Hutchings®, Finniel®”!, Ruff®”, Suckling®**®¥! e
norma ASTM G76M, normalmente séo utilizados fluxos de particulas na ordem
de 2 a 10 g/min. Caso o0 interesse da pesquisa esteja concentrado na
determinacdo da resisténcia ao desgaste erosivo provocado pelo impacto de
uma Unica particula no material, fluxos menores séo utilizados. Desta forma, o
disco dosador foi projetado para fornecer um fluxo de particulas de alumina
eletrofundida acima de 2 g/min. Este disco giratério de 125 mm de diametro,

feito em aluminio, contem 24 cavidades (semiesféricas) de 6,5 mm de diametro
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e 4,5 mm de profundidade, onde o erodente é depositado por gravidade a partir
do funil. A taxa de material erosivo enviado ao sistema de aceleracdo é
controlada pela rotacdo impingida ao disco. Sobre esse disco, é colocado um
sugador (Figura 4.8), responsavel por sugar e enviar as particulas para o
sistema de aceleracdo. A succdo € garantida devido ao venturi, colocado na

entrada do sistema de acelerag@o (como sera descrito posteriormente).

Figura 4.8 Sistema do funil alimentador de particulas, com disco dosador em detalhe e
a parte final do funil. a) Conjunto do sistema alimentador. b) Detalhe do disco
dosador'®,

4223 Sistema Venturi Acelerador de Particulas

O sistema de aceleracao de particulas de desgaste erosivo tem a funcao
de misturar o ar com as particulas e acelera-las até alcancarem a velocidade
necessaria para atingir o material alvo, proporcionando o fenémeno da eroséao.

A Fiigura 4.9 apresenta, esquematicamente, o sistema de aceleragéo.

O sistema de aceleracéo inicia-se em um venturi, produzido em aco
inoxidavel, com uma entrada para o ar e outra, para as particulas. O
carregamento das particulas s6 é possivel devido a estriccdo do venturi. Dessa
forma, o ar passa através do venturi e cria uma diferenca de pressado capaz de
sugar as particulas e misturd-las ao ar, criando um fluxo homogéneo de

particulas e ar. A Figura 4.10 mostra um diagrama esquematico do venturi.
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ENTRADA DE PARTICULAS

ENTRADA DE AR FLUXO DE PARTICULAS
COMPRIMIDO AQUECIDO

Figura 4.9 Diagrama esquematico do venturi, dispositivo que suga as particulas

erosivas, misturando e homogeneizando-as com o ar 2.

O fluxo de particulas é, entdo, injetado e acelerado em um longo tubo de
aco (Figura 4.10). Segundo Smeltzer et al.®¥ a utilizacéo de longos tubos de
aceleracdo garante que todas a s particulas alcancem a velocidade do fluxo de
gas, similar ao que sugeriu Finniel’”. O tubo metdlico utilizado é de aco
inoxidavel 316, de 1500 mm de comprimento e 7,8 mm de diametro interno,
que permite a distribuicAo das particulas com maior homogeneidade na
corrente de ar, possibilitando a conducédo das particulas e do ar em igualdade
de velocidade. A velocidade do fluxo de ar € controlada pela pressdo medida

na entrada do estrangulamento (venturi).
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Figura 4.10 Diagrama esquematico do sistema de aceleracdo de particulas e desgaste
i [62]
erosivo "7,

4224 Camara / Forno de Ensaios

O ensaio de erosao é realizado dentro da camara / forno de ensaios,
onde o corpo-de-prova € posicionado em um porta-amostra. Esse consiste em
um disco plano com bordas, e que é suportado por uma haste apoiada em

rolamentos, permitindo o giro do porta-amostras entre 10° e 90°. A
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possibilidade de alterar o angulo de incidéncia das particulas erosivas torna
possivel o estudo do fenbmeno de erosdo a partir dessa variavel. A superficie,
onde é apoiado o corpo-de-prova, encontra-se inserido um termopar, que esta
em contato direto com o corpo-de-prova, e pode ser usado quando o ensaio
ocorrer em temperatura diferente da ambiente. A Figura 4.11 mostra o detalhe

do porta-amostra.

¥~ TERMOPAR

Figura 4.11 Detalhe do porta-amostra no interior da cAmara/forno de ensaios 2.

4.2.3 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

O equipamento utilizado para os ensaios de microscopia eletrbnica de
varredura (MEV) é um microscopio da marca Zeiss, modelo EVO MA 10. A
técnica utilizada para a obtencdo das imagens envolveu a aplicacao de elétrons
secundarios, com tenséo de aceleracao de 15 kV. Para realizacdo dos ensaios,

as amostras ceramicas foram previamente metalizadas com ouro.

4.2.4 Difragdo de Raios X (DRX)

Os ensaios de difracao de raios X foram realizados em um equipamento
marca Phillips, modelo X’Pert. Os parametros utilizados para os ensaios foram:
radiacdo CuK (A=0,1542 nm), poténcia de 40 KV, corrente de 40 mA, com
angulos de 5 a 70° e incrementos de 0,025°.
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4.2.5 Microscopia Otica (MO)

A analise de microscopia otica (MO) foi realizada com equipamento

marca Olympus, modelo BXS1M.

4.2.6 Rugosidade Superficial

A rugosidade superficial dos revestimentos foi determinada a partir do
parametro R, - rugosidade média, em um equipamento da marca Mitutoyo
modelo Suftest 201. Para cada revestimento, efetuou-se a medicéo do R, antes
do desgaste, e apos o0 desgaste erosivo, na regido desgastada. Em cada
amostra, procedeu-se a medi¢cdo por cinco vezes. A partir dos valores lidos,

fez-se sua média.

4.3 Definicdo dos Parametros de Ensaio

4.3.1 Tempo de Ensaio

O tempo de ensaio foi definido mediante a realizacdo de pré-testes,
iniciando com um tempo de 10 minutos até o tempo final de 30 minutos. Foi
necessario um tempo maior de ensaio porque o desgaste erosivo apresentado
pelos corpos-de-prova era muito pequeno, podendo comprometer os resultados
dos ensaios. Assim, neste trabalho, todos os corpos-de-prova foram expostos
ao erodente por 30 minutos, o que possibilitou a comparacédo direta entre os

materiais.

4.3.2 Temperatura de Ensaio

Os ensaios de desgaste erosivo foram realizados em temperatura

ambiente (25°C) e em elevada temperatura (850°C).
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4.3.3 Fluxo de particulas

O sistema de disco dosador controla o fluxo de particulas fornecido ao
sistema de aceleracdo de particulas. O erodente € depositado nas cavidades
do disco dosador, e a frequéncia de giro do disco é controlada por meio do
inversor de frequéncia acoplado ao motor elétrico. Neste trabalho, o fluxo de

particulas foi fixado em 8,90 g/min.

4.3.4 Fluxo de Ar

O ar comprimido para aceleracdo das particulas € fornecido por um
compressor alternativo com posterior condicionador. No condicionador, o ar é
desumidificado e a temperatura € controlada. A entrada do ar no equipamento
de erosédo é controlada por um medidor de vazéo tipo rotametro, da marca

Applitech.

4.3.5 Angulo de Incidéncia do Erodente

O porta-amostra permite a incidéncia das particulas erosivas em angulos
de 10° a 90°. Neste trabalho, foi investigada a erosdo dos corpos-de-prova nos
angulos de 30°, 60° e 90°.

4.3.6 Velocidade das Particulas Erosivas

A velocidade das particulas erosivas foi medida utilizando-se o método
proposto por Ruff et al.®”! e aperfeicoado por Hovis et al.’¥, por meio do qual
sdo utilizados dois discos giratorios coaxiais, que sdo posicionados no sentido
do fluxo das particulas (Figura 4.12). No primeiro disco a ser atingido pelas
particulas erosivas, ha um orificio que permite a passagem do material
erodente. Como os dois discos giram na mesma frequéncia, as particulas que
passarem pelo orificio do primeiro disco atingirdo o segundo disco em uma
posicdo deslocada do orificio do primeiro disco. Sabendo a frequéncia de giro,
a distancia entre os discos e o deslocamento por meio do qual a particula
atinge o segundo disco, é possivel determinar a velocidade das particulas

erosivas pela Equagéo 4.2.
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daVangular
V=

(Equacéo 4.2)

Onde:
dq = distancia entre os discos;
Vangular = Velocidade angular;

a = angulo entre a abertura do primeiro disco e o ponto de impacto no

segundo disco.

Figura 4.12 a) Medidor de velocidade de particulas de disco duplo do equipamento de
erosdo. b) Detalhe da zona de impacto no disco inferior defasada de um angulo a da
posicéo de abertura do disco superior ™8,

7

A frequéncia de giro dos discos é medida por meio de um tacémetro
digital, marca e modelo Optho Tako HT1300 (resolucéo de 1 rpm para a faixa
de 61 a 9999 rpm). Em todos os ensaios, a velocidade das particulas erosivas
foi de 50 m/s.

4.4 Ensaio de Erosao

Os corpos-de-prova ceramicos para erosao foram, antes do ensaio,
limpos com acetona e pesados em balanga analitica, marca Shimadzu, modelo
AUW?220D, com resolugdo 0,0001 g. Foram entdo posicionados no porta-

amostra da camara/forno de ensaios para ser realizado o ensaio de erosao.
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ApoOs 0 ensaio, 0s corpos-de-prova foram novamente limpos com acetona e

pesados para determinar a perda de massa durante o ensaio.

O material erodente, antes do ensaio, é pesado em balanca analitica
marca BEL, modelo Mark 1003, com resolucdo 0,001 g. E depositado no
sistema de alimentacéo de particulas erosivas e entéo realizado o ensaio. Apos
0 ensaio, 0 material erodente residual no sistema de alimentacao é retirado e
pesado, para determinacdo da quantidade de material erodente utilizada no
ensaio. O material erodente, ap0s o ensaio, é descartado; para cada ensaio, €

utilizado material virgem.

A sequéncia para a realizagdo do ensaio consiste no posicionamento do
corpo-de-prova, abertura do fluxo de ar e acionamento do sistema de
alimentacéo das particulas erosivas. Apds o tempo determinado para o ensaio,
o procedimento para encerrar é inverso: ocorre o desligamento sucessivo do
sistema de alimentacdo das particulas erosivas, do fluxo de ar e a retirada do
corpo-de-prova da porta-amostras.

4.4.1 Determinacdo da Taxa de Erosao

A taxa de erosao (T) foi determinada pela perda de volume, a partir da
perda de massa, considerando a densidade do material, em relacdo a massa

erodente utilizada no ensaio, de acordo com a Equacéo 4.3.

T = (mi—my)
pmy

(Equacéo 4.3)
Onde:

m;— massa inicial do corpo-de-prova;

m; — massa final do corpo-de-prova;

p — densidade do material do corpo-de-prova,

m, — massa de erodente utilizado.
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45 Erro das Medidas

Os métodos utilizados para o célculo das incertezas dos resultados
apresentados neste trabalho envolvem o0s erros e 0s que ocorram

aleatoriamente.

Para o calculo do erro sistematico, foi utilizado o método de Kleine e Mc
Clintock. Segundo Holmann®®, o erro experimental é resultante das variaveis

medidas, conforme a Equacéo 4.4.

0 = (2 8) + (2at,) 4ot (2L, ] (Eauacio 4

Onde:
AF= erro da fungao calculada;

L1,..., Ln= grandezas medidas.

Para o calculo do erro relacionado a repetibilidade, como o nimero de
amostras € menor que 30, utilizou-se o método t-student, com nivel de
confianca igual a 95%. Esse erro pode ser calculado pela Equacéo 4.5, para

um numero de amostras inferior a 30.
C%Erepetibitidade = t/, % (Equacéo 4.5)
Onde:
C%E epetiviidade - €70 de repetibilidade para uma confianga de C%;
to2 - funcéo do nivel de confianca desejado.
S - desvio padréo das medidas;

M - nimero de amostras.

O erro total (Ewta) foi determinado a partir da Equacéo 4.6, que leva em

consideracao os erros sistematicos e de repetibilidade.
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Etorar = [(AF)? + (AE,)?]%% (Equacao 4.6)

Onde:
AF - erro da funcéo calculada
AE, - erro de repetibilidade

Para medida da velocidade do erodente, o erro foi calculado pelo
método de Kleine e McClintock, ficando em +1,3028 m/s.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 5.1 apresenta os resultados da taxa de erosdo, como média de

3 amostras ensaiadas e 0s respectivos desvios padrdo, obtidos para a Al,Os,

ZrO, e Si3N4 a temperatura ambiente, nos angulos de impacto de 30, 60 e 90°,

incluindo ainda a taxa de erosdo a temperatura de 850°C, com um angulo de

impacto de 90°. Os mesmos resultados sdo apresentados na Figura 5.1.

Tabela 5.1 Taxa de eroséo (média e desvios-padrao) da Al,Oz, da ZrO, e do SizN4 em
funcdo do angulo de impacto (30°, 60° e 90°) a temperatura ambiente (25°C) e a
850°C para o angulo de impacto de 90°. Unidade da taxa de erosdo em ( X10®° cm®/g).

30° 60° 90° 90° (850°)
AlL,O4 5,88+0,95 13,6+2,30 16,0+0,50 17,0+1,70
ZrO, 5,00+0,54 7,12+2,70 4,95+0,19 24,7+0,80
SizN,4 0,25+0,25 0,72+0,18 0,47+0,26 2,47+0,87
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Figura 5.1 Taxa de erosdo da Al,Os, da ZrO, e do SisN, em funcdo do angulo de
impacto (30°, 60° e 90°) a temperatura ambiente (25°C) e & 850°C para o angulo de

impacto de 90°.
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Pelos resultados obtidos, é possivel verificar que, para qualquer angulo
de impacto, o material que apresentou menor taxa de erosao foi 0 SizNg,
seguido pela ZrO, e Al,O3. A taxa de erosdo do SisN, foi praticamente

desprezivel, se comparada a da Al,O3 e a da ZrO,.

Verifica-se também que a taxa de erosdao da Al,O3 cresceu
significativamente com o aumento do angulo de impacto, atingindo um maximo

a 90°. De fato, varios trabalhos, como o de Wellman et al. [

, relatam o
mesmo, que aluminas sofrem maiores desgaste erosivo a elevados angulos de
impacto, entre 60 e 90°. Esse comportamento da ZrO, e do SisN4 diferiu do
desempenho da Al,Og3, pois ndo foi possivel constatar um significativo aumento
da taxa de desgaste, comparando-se as taxas de desgaste para os angulos de
30° e 90°. Segundo Oka et al *® e Wang e Mao *** a taxa de erosdo para a

ZrO, e o SizNg , respectivamente, € maxima para o angulo de 90°.

As imagens por MEV da superficie da Al,O3;, ZrO, e SizN4 antes do
ensaio de erosdo séo apresentadas na Figura 5.2. Essas imagens podem ser
comparadas com as imagens por MEV apresentadas nas Figuras 5.3, 5.4 e
5.5, respectivamente, para a Al,Os, ZrO, e SisNg4, de suas superficies apos

desgaste com os angulos de ataque de 30°, 60°, 90° a temperatura ambiente e
a 90° a temperatura de 850°C.

Figura 5.2 Imagens por MEV da superficie das amostras antes dos ensaios de erosdo:
AlL,O3 (a); ZrO, (b); e SisN4 (¢). Aumento: 3000X.

Nas imagens obtidas por MEV da Al,O; apés erosdo, a superficie
erodida apresenta irregularidades que sugerem um desprendimento de material

pela multipla remocédo de grdos, em fraturas intergranulares (Figura 5.3). A
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fratura intergranular caracteriza-se pela formacdo de trincas ao longo dos
contornos de grdos, que vao propagando-se até ocasionar o desprendimento
do gréo. Esse processo é sucessivo, levando a perda de volume do material. A
presenca de “crateras” nas imagens por MEV da Figura 5.3, em maiores
guantidades para maiores angulos de impacto do erodente, corresponde a
maior severidade do desgaste erosivo. Esta analise esta em consonancia com
o formulado por alguns autores, como Schwartz !, que ALO; fratura
primariamente via modo intergranular. Outros materiais podem apresentar
fratura primariamente transgranular ou a combinacdo destes dois processos

primarios de fratura.

= -4 D ertotw WO« 40w Mag*s J0OKE  SgeeAs 20 } { BT = 1000 Wy WO« S 5w Mags A20KX S AsInt
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Figura 5.3 Imagens por MEV da superficie da Al,Os;, ap0s ensaio de erosdo a
temperatura ambiente com angulo de impacto de a) 30°; b) 60°; ¢) 90°; d) apds ensaio
de erosdo com angulo de impacto de 90° e a temperatura de 850°C. Aumento MEV:
3000X.

57



Figura 5.4 Imagens por MEV da superficie da ZrO,, apés ensaio de erosdao a
temperatura ambiente com angulo de impacto de a) 30°; b) 60°; c) 90°; d) apds ensaio
de eroséo com angulo de impacto de 90° e a temperatura de 850°C. MEV 3000X.

Ao analisar o comportamento do desgaste erosivo da ZrO, (Figura 5.4),
chama a atencédo o fato da menor taxa de erosao ter ocorrido para o angulo de
impacto de 90°. A explicacdo para o fato pode ser o efeito de ricochete das
particulas erosivas, que depois de atingirem a superficie da zircbnia sao
projetadas de volta e atingem outras particulas que estdo se dirigindo contra a
superficie, fazendo que ocorra uma perda de eficiéncia do processo erosivo.

Este fendmeno também foi verificado para 0 SizNa.

Assim, para a Al,O3, que tem resisténcia mecanica menor, a maior parte
energia da particula erosiva é absorvida pelo material na forma de trincas,

enquanto que a ZrO; e 0 SisNg4, a maior parte da energia da particula &
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absorvida na forma de deformacéo elastica e devolvida a particula, o fara com

gue esta ricocheteie.
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Figura 5.5 Imagens por MEV da superficie do SisN,, ap0s ensaio de erosédo a
temperatura ambiente com angulo de impacto de a) 30°; b) 60°; c) 90°; d) apds ensaio
de erosdo com angulo de impacto de 90° e a temperatura de 850°C. MEV 3000X.

Nas imagens por MEV da superficie da ZrO,, ficaram mais evidentes as
trincas laterais classicas das fraturas frageis (Figura 5.6). Quando a particula
erosiva atinge a superficie do material, provoca uma remoc¢do de parte do

material, fraturas radiais e laterais, ou ambas as situacgdes.
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Figura 5.6 Imagem por MEV da superficie da ZrO,. Em detalhe, o dano do impacto de
uma particula e as fraturas laterais a partir do ponto de impacto. Aumento MEV:
3000X.

Quando comparados os resultados obtidos no ensaio de erosdo com
angulo de incidéncia de 90°, a temperatura ambiente e a temperatura de 850°C
(Tabela 5.1 e Figura 5.1), pode-se observar que a zirconia apresentou grande
variacdo da taxa de erosdo com a variacdo da temperatura, enquanto que a
Al,O3 e Si3N, apresentaram bem menor variacdo, sendo a erosdo a quente
sempre maior que a obtida a temperatura ambiente. Razdo para isso seria a
bem conhecida tendéncia da diminuicdo da resisténcia mecéanica sob o efeito
da temperatura © 107 108 109 1011} ghieto de interesse de VArios
pesquisadores em trabalhos anteriores versando inclusive sobre os materiais

agui investigados.

No entanto, a perda da resisténcia a erosédo da zircbnia nos ensaios a
850°C foi muitissimo elevada, se comparada a resisténcia a erosdo constatada
a temperatura ambiente. Uma explicagdo para isso seria sua caracteristica de
policristalinidade. A ZrO, € um material ceramico que a pressado atmosférica
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pode formar 3 cristais distintos, dependendo da temperatura: monoclinica,
tetragonal e cubica. Somente a fase monoclinica é estavel a temperatura
ambiente, sendo que esta fase é a que apresenta maior volume. Durante as
transformacdes de fase desse material, por exemplo, no resfriamento apoés
processamento, ocorrem variagcdes de volume, notadamente a que surge por
volta 1.100°C. Essas transformacdes podem provocar tensdes internas e até a

fratura do material.

A ZrO, investigada € uma zirconia parcialmente estabilizada (PSZ), que
apresenta a fase tetragonal a temperatura ambiente, obtido com o uso de
aditivos de estabilizag&o desta estrutura cristalina. Ocorre que, na temperatura
ambiente, quando uma trinca se desenvolve na superficie de uma peca de
zirconia com a fase metaestavel tetragonal, esta é sujeita a um estresse de
tensdo macroscopico. Essa concentracdo de tensdo de tracdo na ponta da
trinca causa a transformacdo da fase metaestavel tetragonal para a fase
cristalina monoclinica. O consequente aumento de volume dos cristais,
comprimidos pelos demais ao redor, resulta em uma tensdo de compressao
favoravel, que age na superficie da trinca, e, assim, impede sua propagacao'.

Também para Ramadass et al. 2

, a dureza da ZrO, parcialmente
estabilizada est4 relacionada com o percentual da fase tetragonal metaestavel,
qgue a estabilizacdo da ZrO, contribui para o0 aumento da dureza. A analise por
difracdo de raios X das amostras de zirconia investigada (Figuras 5.7, 5.8 e
5.9), sugere que apds o0s ensaios de erosao houve aumento da fase cristalina
monoclinica. As amostras submetidas ao ensaio de erosdo a 850°C
apresentaram maior transformacdo, que no caso foi prejudicial, pois com a
transformacado de fase ocorre um aumento de volume da ordem de 4,5%, que

favoreceria a fratura do materiall®®°9:100,101,102]

. Assim, os resultados de DRX
permitiiam associar os resultados do ensaio a temperatura de 850°C a
diminuicdo da fase tetragonal metaestavel, levando a uma reducdo da dureza

do ZrO,.

Uma evidéncia da influéncia das transformacdes de fase nas
propriedades mecanicas da ZrO, foi obtida pela determinacédo da dureza desse
material apds submetido ao ensaio de erosao a quente. De fato, comparando-

se as durezas Vickers das zircbnias, a que foi submetida ao aquecimento a
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850°C apresentou uma reducéo de 8,5% em relacdo a dureza Vickers da ndo

submetida a esse aquecimento.
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Figura 5.7 Andlise por difragdo de raios X da zircGnia antes do ensaio de erosao.
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Figura 5.8 Andlise por difracdo de raios X da zirconia apds ensaio de erosdo, com
angulo de impacto de 90° e temperatura ambiente. Verifica-se pequena alteracdo nas

fases, se comparado a analise do material antes do ensaio.

62



400

350 4+ T-Tmmg@ﬂ
M - Monoclinica

300 +

250 +

T+M

200 +

150 +

Contagens{u.a.)

100 +

50 jP"N"'VV‘HIavmmuhppphguth

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
28(%

Figura 5.9 Analise por difragdo de raios X da zircOnia apos ensaio de erosdo, com
angulo de impacto de 90° e temperatura de 850°C. Fica evidente o aumento dos picos,
gue indicam um maior teor da fase cristalina monoclinica.

Quanto ao Si3N4, as imagens por MEV (Figura 5.5) sugerem que sua
menor taxa de erosao, se comparada com os resultados da Al,O3 e da ZrO, em
todas as condic¢oes investigadas, pode estar supostamente associada ao seu
menor tamanho de gréo, que leva a um menor desprendimento de material
qguando da intersecdo das trincas. Além disso, a maior tenacidade a fratura do
SizN4 também atuaria contra a propagacao e interseccao de trincas, levando a

menor taxa de erosao principalmente para os angulos de impacto de 30° e 60°.

A maior tenacidade a fratura do SisN4, segundo Choi et al. (104 - estaria
baseada na sua microestrutura formada tipicamente por gréos aciculares. As
trincas propagam-se pelo contorno dos grdos menores até encontrar um grao
maior e, para continuarem a propagar-se, terdo de contornar o grao maior ou
provocar uma fratura transgranular. A Figura 5.10 apresenta detalhe que
sugere intersecéo de trincas, que levariam ao despreendimento de material da

superficie durante o processo erosivo do SizNg.
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EHT = 15.00 kV WD = 6.5mm Mag= 3.00KX  Signal A=SE1

Figura 5.10 Imagem por MEV da superficie do SizN4 ap0s eroséo. Detalhe que sugere
intersecdo de trincas, que levariam ao despreendimento de material da superficie
durante o processo erosivo. MEV 3000X.

Outra forma de constatar o dano por desgaste erosivo € proporcionada
pela avaliacdo da rugosidade superficial das amostras ensaiadas. A variacao
da rugosidade superficial (Ra) dos materiais investigados, antes e apés os
ensaios de erosdo, é apresentada na Tabela 5.2, que inclui a média de 4
medicdes de rugosidade superficial de cada amostra e 0 respectivo desvio
padrdo. A Figura 5.11 apresenta um grafico com os valores de rugosidade

superficial em funcéo das condi¢cbes do desgaste erosivo realizado.
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Tabela 5.2 Rugosidade superficial (Ra) dos materiais antes e ap0s 0s ensaios.
Unidade em pm.
Antes da erosao 30° 60° 90° 90° (850°)
Al,O3 1,15+0,08 0,87+0,05 | 1,08+0,10 1,45+0,14 1,60+0,22
ZrO, 0,32+0,02 0,37+0,09 | 0,31+0,01 0,36+0,02 0,79+0,15
Si3N,4 0,10+0,07 0,11+0,01 | 0,21+0,07 0,77+0,16 0,86+0,09
1,80
25°C 850°C
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Figura 5.11 Rugosidade superficial (Ra) da Al,Os, da ZrO, e do SizN,4, antes do ensaio
de erosdo e apoOs erosdo, em funcdo do angulo de impacto (30°, 60° e 90°) a
temperatura ambiente (25°C) e a 850°C para o angulo de impacto de 90°.

Pelos valores obtidos é possivel constatar que a rugosidade superficial
apos ensaio de erosédo variou diferentemente de material para material. A ZrO,
apresentou pequena variacao de rugosidade em funcédo do angulo de impacto
a temperatura ambiente, e foi o material com menor rugosidade para o angulo
de 90°. Ja a Al,O3 e 0 SisN,4 apresentaram significativamente maiores valores
de rugosidade para o angulo de 90°, o que pode ser associado a formacao de

maiores irregularidades superficiais pelo ataque do erodente. A Figura 5.12
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apresenta um comparativo das imagens por MEV da superficie das amostras

bY

apos ensaio de erosdo a 90° a temperatura ambiente.

Figura 5.12. Imagens por MEV da superficie das amostras apds ensaio de erosdo a
90° em a temperatura ambiente. Formacao de irregularidades na superficie da Al,O3
(a); e ZrO; (b); e SizN4 (c); Aumento 500X.

Também pelo grafico da Figura 5.11, pode-se constatar que a Al,O3
sofre um “polimento” durante o ensaio de erosdo com angulo de impacto de
30°, pois a rugosidade superficial dessa amostra € menor que a da Al,O3 antes
do ensaio. Para angulos de impacto maiores, o efeito do ataque erosivo torna-
se acentuado, o que ndo s evidenciado pelo aumento da rugosidade
superficial apdés erosdo, mas até mesmo por imagens de MEV, como as
apresentadas na Figura 5.13. Antes do ensaio de erosdo, era possivel
distinguir o contorno de gréos; ap0s o ensaio, a superficie perde uma mais

clara definicao.

66



10 pm
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a) b)

Figura 5.13 Imagens por MEV da superficie da Al,O; antes do ensaio (a) e apds
ensaio de erosado a 90° a temperatura ambiente (b). Aumento MEV: 3000X.

Outra constatacdo interessante ainda pela Figura 5.11 € o significativo
aumento (~120%) da rugosidade superficial da ZrO, apds erosdo com angulo
de impacto de 90° a 850°, comparando-se com a rugosidade superficial da
ZrO, apés erosao a temperatura ambiente, com o mesmo angulo de ataque de
90°. A rugosidade superficial das amostras de Al,O3 e SizN4 apds 0 ensaio a
guente com angulo de impacto de 90°, foi superior ao da a temperatura

ambiente, porém em torno de 10% maior para ambos materiais.

A Figura 5.14 apresenta um comparativo das imagens por MEV da
superficie das amostras de Al,O3z, ZrO; e SizN4 ap0s ensaio de erosao a 90° a

temperatura de 850°C.

Figura 5.14 Imagens por MEV da superficie das amostras apds ensaio de eroséo a 90°
a temperatura de 850°C. A Al,O3 (a); ZrO; (b) e SizN4 (c). Aumento MEV: 500X.
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ANALISE DOS RESULTADOS PELAS EQUACOES DE WIEDERHORN E DE
EVANS

Para a construgdo do gréafico comparativo dos resultados experimentais
com os obtidos pela aplicacdo das equacdes propostas por Wiederhorn et al.
[20] e por Evans et al. *, foram considerados os valores obtidos pela alumina,
tanto os experimentais quanto os oriundos das equagdes, como 100%, sendo
entdo calculados, os obtidos pela ZrO; e SizN4, tanto 0os experimentais quanto
0s tedricos, como percentuais desse. Com isso, para os angulos de ataque 30°
e 60°, a aplicacdo do seno do angulo de atague com a normal no célculo da
estimativa do desgaste pelas equa¢des ndo modifica o percentual em relacdo a
alumina dos valores para ZrO, e SisNs. A Figura 5.15 apresenta essas
comparacdes para as condicbes de desgaste erosivo investigado a

temperatura ambiente.

As equacbes de Evans et al. ®® e de Wiederhorn et al. % foram
concebidas para materiais de comportamento fragil, e tentam prever a
quantidade de material removido pelo impacto de uma particula erosiva.
Quando aplicadas para solicitacbes de multiplos impactos, ndo levam em
consideracdo os impactos adjacentes. Portanto, na solicitacdo de mudltiplos
impactos, representam uma tendéncia de comportamento quando comparado

com outros materiais ou diferentes solicitacdes para um mesmo material.

A observacdo do grafico comparativo permite constatar que 0s
resultados experimentais e os obtidos, aplicando os modelos matematicos de
Evans e Wiederhorn, tém uma aproximacdo de valores, dentro do erro
calculado para o ensaio, para a Al,O3 e a ZrO, investigadas. Ja os valores
experimentais do SisN, diferiram significativamente dos obtidos na aplicacéo
dos modelos mateméaticos. Ambos modelos preveem para o SisN4 um desgaste
erosivo mais proximo, mas mesmo assim bem distantes, dos calculados para a
Al,O3 e Si3Ny.
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Figura 5.15 Comparacdo entre os resultados experimentais da taxa de erosdo a
temperatura ambiente e angulo de impacto de 90°, 60° e 30°, e os valores calculados
através das equacdes de Evans et al. ' e Wiederhorn et al. !,

Analisando os termos considerados pelas equacdes propostas por
Wiederhorn e por Evans, para a estimativa do desgaste erosivo, além da
velocidade, raio e densidade da particula erosiva (iguais para todos os
materiais investigados), considera-se a tenacidade a fratura e a dureza do
material que sofre o ataque erosivo. Embora ambas equacdes atribuam igual
peso a tenacidade a fratura do material na estimativa do dano pela erosdo, um

expoente igual a -4/3 (K*?

), diferem significativamente quanto a influéncia da
dureza do material que sofre o desgaste na estimativa do dano. A equacédo
proposta por Wiederhorn et al. 2% utiliza um expoente igual a 1/9 (HY®) para a
dureza, enquanto que Evans et al. ** propde um expoente para a dureza de -

1/4 (HY,

Interessante, entdo, analisar essas duas propriedades do material que
sofre o desgaste erosivo, tenacidade a fratura e dureza, em separado, na sua
relacdo com os resultados experimentais obtidos para os 3 materiais ceramicos

investigados.
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A Figura 5.16 apresenta a relacdo entre a taxa de eroséo e a tenacidade
a fratura da Al,Os, ZrO, e SisNs em todas as condi¢des investigadas de
desgaste erosivo. O SizN4 apresentou menor taxa de eroséo e possui 0 maior
valor de tenacidade a fratura; ja a Al,O3; apresentou maior taxa de erosao e
menor valor de tenacidade a fratura, e a ZrO,, cuja tenacidade a fratura situa-
se intermediariamente a dos dois outros materiais, também apresentou taxa de
erosao intermediaria a desses materiais. Portanto, com excec¢do do ensaio com
0 angulo de ataque de 90° a 850°C para a ZrO,, obteve-se uma excelente
relacdo entre a tenacidade a fratura e o dano sofrido pelo material ceramico
submetido ao ataque erosivo. Como visto anteriormente, o comportamento
andmalo da ZrO, quando sob erosdo a quente (850°C) a 90° € devido muito
provavelmente ao alivio de tensbes que eliminaria o refor¢o na estrutura pela
transformacao de fase de tetragonal para monoclinica, que explicaria a maior
resisténcia ao desgaste erosivo para a ZrO, em relacao a Al,Os, por exemplo, a

temperatura ambiente.
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Figura 5.16 Taxa de erosdo em fungdo da tenacidade a fratura para os materiais
ensaiados a temperatura ambiente e nos diferentes angulos de impacto.
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A Figura 5.17 apresenta a variacdo da taxa de erosdo, em perda de
volume por massa de erodente impactada sobre 0s corpos ceramicos, em
funcdo da dureza dos materiais ceramicos. Nao foi possivel observar uma
relacdo direta entre a taxa de erosdo e a de dureza, pois 0 Si3Ng4, que foi o
material que apresentou menor taxa de erosdo, possui dureza intermediaria
entre a da ZrO; e a da Al,O3;. Também, foi verificado que a Al,O3, 0 material de

maior dureza, foi 0 que apresentou a maior taxa de erosdo nos testes

realizados.
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Figura 5.17 Taxa de erosdo em funcdo da dureza para os materiais ensaiados em
temperatura a ambiente e nos diferentes angulos de impacto.

A dureza é propriedade considerada de importancia no desgaste de
materiais, mas a sua relacéo ainda é ambigua. Segundo Wiederhorn et al. 2%,
a quantidade de lascas desprendidas da superficie de um material no desgaste
erosivo é proporcional a maxima carga durante o impacto: a relagdo entre a
carga e a dureza sugere que a taxa de erosdao aumenta com o aumento da
dureza. A penetracdo (dureza) seria também relevante porque determina a
profundidade abaixo da superficie onde as trincas laterais se formam: maior a

penetracdo (menor dureza), maior a taxa de eroséao.

71



6 CONCLUSOES

Os resultados experimentais obtidos no desenvolvimento deste trabalho
evidenciaram a dependéncia da resisténcia a erosdo dos materiais ceramicos a

suas propriedades mecanicas.

Os maiores valores da taxa de eroséo foram obtidos nos angulos de 60°
e 90°, mostrando que 0s materiais ceramicos sao mais resistentes a erosao em

angulos de impacto menores.

Os modelos matematicos apresentados ndo correspondem ao
comportamento de todos 0os materiais ceramicos. A Al,O3 e a ZrO, tiveram seus
comportamentos representados pelos modelos, ja o SisN4 apresentou uma taxa

de eroséo inferior ao descrito pelos modelos.

A Al,O3 e o SizNg4 tiveram um leve aumento na taxa de erosao quando
submetidas a erosdo na temperatura de 850°C, com angulo de ataque de
90°C. Nas mesmas condicdes, a ZrO, apresentou um grande acréscimo da
taxa de erosdo, o que foi associado a influéncia nas suas propriedades
mecanicas pela menor quantidade de fase tetragonal na sua estrutura como

efeito da temperatura de ensaio.

Foi possivel verificar que a relacdo entre as propriedades mecanicas e a
resisténcia ao desgaste dos materiais ceramicos sugerem uma maior influéncia
da tenacidade a fratura do que a da dureza, para definir o comportamento do
material em resposta as solicitagcbes erosivas. Assim, a tenacidade a fratura
seria um excelente indicativo, e melhor, em relacdo a dureza, de desempenho

dos materiais ceramicos quando submetido ao desgaste por erosao.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A patrtir da realizacdo do presente trabalho, pode-se sugerir 0s seguintes

trabalhos futuros:

- Estudo sobre o comportamento dos materiais ceramicos no que se
refere a taxa de erosdo ao longo do tempo. Este estudo devera determinar se a
taxa de erosdo dos materiais analisados apresenta um comportamento linear

ou se ha um periodo de incubacéo no inicio da erosao.

- Estudo sobre o comportamento dos materiais ceramicos ao ensaio de
desgaste erosivo com outras dimensfes das particulas erosivas, particulas

maiores.

- Estudo sobre o comportamento dos materiais ceramicos ao ensaio de
desgaste erosivo com outras velocidades da particula erosiva, velocidades

maiores.

- Estudo a respeito do comportamento de outros materiais ceramicos de
Engenharia em relacdo aos modelos matematicos, visando ndo somente
verificar quais desses materiais apresentam um comportamento previsto por
esses modelos, como também elencar fatores que possam determinar o

comportamento quanto a erosao.

- Estudo comparativo sobre a relacdo existente entre a microestrutura
dos materiais ceramicos e o valor da tenacidade a fratura, determinando se as
alteragcbes na microestrutura do material sdo representadas pelo valor da

tenacidade a fratura.

- Estudo sobre a influéncia do tamanho e formato dos gréos na taxa de

erosao e no modo de fratura dos materiais.
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