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RESUMO

Neste estudo, composicdes de alumina (Al203) e nitreto de silicio (SisN4) foram
investigadas para possivel aplicagdo como cerémicas balisticas. As cerémicas
apresentam dureza e resisténcia para suportar o impacto balistico, aliado a baixa
densidade. Dentre as ceramicas avangadas, a alumina é uma das mais utilizadas em
blindagens balisticas, possui boas propriedades mecénicas e uma o6tima relagéao
custo-beneficio. Entretanto sua densidade relativamente elevada pode ser um fator
critico. Por outro lado, o nitreto de silicio possui caracteristicas muito interessantes
para aplicagcbes balisticas, elevadas propriedades mecanicas, baixa densidade e
resisténcia ao choque térmico. O grande limitador das blindagens balisticas é o seu
peso. Dessa forma, o desenvolvimento de novos materiais de blindagem foca na
reducdo seu peso sem perda de desempenho ou melhorando a protecdo com peso
reduzido. Este estudo compreende composi¢cdes de alumina com teores de 5, 10 e
15% em massa de nitreto de silicio a fim de comparar suas propriedades, bem como
dureza, resisténcia mecanica e tenacidade a fratura, com a finalidade de obter uma
boa relagao resisténcia a flexao versus densidade que permita seu uso como ceramica
balistica. As ceramicas foram moldadas por prensagem uniaxial e sinterizadas a 1600
°C. Foram realizadas analises para determinar retragédo, densidade, absorgao de agua
e perda de massa das amostras, bem como dureza, resisténcia mecanica e
tenacidade a fratura. As amostras produzidas contendo na sua formulagcdo SisN4
exibiram no interior de seu volume um aspecto muito diferente de sua superficie
externa. A analise de difracdo de raios X mostrou que toda a composi¢ao apresentou
duas fases, alumina e mulita, com excegéo do interior da composi¢gao de 15% em
massa, que apresentava quatro fases: alumina, mulita, nitreto de silicio e X-SiAION.
Amostras com teor de 10% em massa de nitreto de silicio apresentaram os melhores
resultados de resisténcia a flexdao (101,08 MPa), superior a de todas as outras
amostras. Além disso, esta amostra alcangou uma densidade cerca de 21% (3,05
g/cm3®) menor que a das amostras de controle, fornecendo a melhor relagéo
resisténcia a flexdo/densidade, cerca de 53% maior que a da alumina pura. Portanto,
essas ceramicas apresentam um grande potencial em aplicagdes avangadas em

blindagens balisticas.
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ABSTRACT

In this study, compositions of alumina (Al2O3) and silicon nitride (SisN4) were
investigated for possible application as ballistic ceramics. The ceramics are hard and
resistant to withstand ballistic impact, combined with low density. Among advanced
ceramics, alumina is one of the most used in ballistic armors, has good mechanical
properties and an excellent cost-benefit ratio. However, its relatively high density can
be a critical factor. On the other rand, silicon nitride has very interesting characteristics
for ballistic applications, high mechanical properties, low density and thermal shock
resistance. The great limitation of ballistic armors is their weight. In this way, the
development of new armor materials focuses on reducing weight without losing
performance or improving protections with reduced weight. This study comprises
alumina compositions with 5, 10 and 15 wt% of silicon nitride in order to compare their
properties, as well as hardness, mechanical strength and fracture toughness, for the
purpose to obtain a good flexural strength versus density ratio that allows its use as
ballistic ceramic. The ceramics were molded by uniaxial pressing and sintered at 1600
°C. Analyses were performed to determine retraction, density, water absorption and
mass loss of the samples, as well as hardness, mechanical strength and fracture
toughness. The samples produced containing in their formulation SisN4 exhibited a
very different aspect inside its volume than external surface. The x-ray diffraction
analysis showed that the all compositions presented two phases, alumina and mullite,
except for the interior of the 15 wt% composition, which presented four phases:
alumina, mullite, silicon nitride and X-SIiAION. Samples with 10 wt% silicon nitride
addition showed the best results in flexural strength (101,08 MPa), superior to that of
all other samples. Furthermore, this sample achieved a density about 21% (3,05 g/cm?)
lower than that of the control samples, providing the best flexural strength / density
ratio, approximately 53% higher than that of pure alumina. Thus, these ceramics show

a great potential for utilization in advanced ballistic armors applications.

Keywords: Alumina; Silicon Nitride; Advanced Ceramics; Ballistic armors.
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1 INTRODUGCAO

Cerémicas sao materiais muito importantes na Engenharia, especialmente na
categoria das ceradmicas avangadas, pois se destacam pelas suas propriedades como,
elevada resisténcia mecanica, alta dureza, alta resisténcia quimica, e propriedades
elétricas, térmicas e Opticas. Portanto, sao utilizadas nas mais variadas aplicagdes,
como na industria aeroespacial [1,2], biomedicina [3], componentes eletrénicos [4] e
blindagem balistica [5,6]. No campo de blindagem, as ceramicas tém um papel crucial,
pois s&o consideravelmente duras para fragmentar os projéteis e exibem baixa

densidade e alta resisténcia para suportar a energia do impacto [7,8].

Os materiais mais utilizados para ceramicas balisticas sdo o carbeto de silicio
(SiC), carbeto de boro (B4C) e alumina (Al2O3). Entre as ceramicas avangadas, a
alumina possui excelente relacdo custo-beneficio, e excelentes propriedades
mecanicas [9]. No entanto, sua densidade relativamente alta acaba sendo um fator
limitante, aumentando o peso da blindagem balistica e diminuindo a mobilidade do
usuario [10]. Por outro lado, outra ceramica com caracteristicas interessantes para
aplicacdes de blindagem balistica é o nitreto de silicio [11]. Este composto apresenta
propriedades singulares, como alta resisténcia mecanica, elevada dureza, baixa
densidade e alta resisténcia ao choque térmico [12,13]. Além disso, sua microestrutura
promove o surgimento de mecanismo tenacificadores [14]. No entanto, uma ampla
gama de dificuldades envolvendo a sinterizagdo do nitreto de silicio dificulta sua

aplicacdo como um material de blindagem balistica economicamente viavel [15].

O impacto balistico causa efeitos complexos em armaduras ceramicas. A forte
carga gera compressao no ponto de impacto e tracdo na face oposta, através da
propagacéo de ondas de choque, além de tensbées de compressao e cisalhamento ao
longo da espessura e tensdes de tragao e cisalhamento perpendiculares a diregao da
espessura [16,17]. Além disso, as fissuras a flexdo que emanam do ponto de impacto
sdo uma indicagdo de que a fratura nos corpos ceradmicos é governada por tensdes
de flexdo [18]. Muitos estudos buscam determinar uma taxa de desempenho das
ceramicas devido a sua eficiéncia de peso e espessura [19]. Dureza, resisténcia a
flexao e tenacidade a fratura sdo propriedades importantes quando se considera sua

aplicacdo como ceramicas balisticas [20]. Assim sendo, ceramicas com valores de



dureza acima de 10 GPa e grande resisténcia a flexdo sao excelentes para aplicagbes
balisticas [21].

Um dos principais fatores limitantes das blindagens balisticas é o seu peso.
Dessa forma, o desenvolvimento de novos materiais para essa aplicacao é fortemente
focado na redugéo do peso sem perder desempenho ou protegao [22—-24]. Na Figura
1.1, pode-se observar as diferengas entre o colete balistico convencional, utilizado
contra projetis de armas curtas (baixa energia), e a placa balistica de ceramica, que é
utilizada contra projetis de armas de alta energia, como os de fuzil por exemplo.

. oI S 25, < = e
Figura 1.1 — Diferencgas entre colete balistico para armas curtas e colete balistico
para armas longas (alta energia). Linha azul — area de protegao do colete balistico
para asmas curtas; Linha vermelha — area de protecéo do colete balistico para
armas longas.
Fonte:[25]

As pesadas proteg¢des balisticas usadas pelos agentes de seguranga e pelos
militares sacrificam sua mobilidade, o que muitas vezes pode ter consequéncias

terriveis durante as operagdes [26,27]. O uso de protecdes balisticas pesadas também



pode alterar os padrdes de movimento do usuario, causando estresse nas articulagcdes
e aumentando o risco de danos osteomusculares, que podem causar consequéncias

a longo prazo a saude [28].

O uso de cada um destes varia conforme missao, técnicas, terreno e armas
envolvidos. Mesmo com a placa balistica, corre-se o risco de area de protecéo
reduzida e angulada entre a linha vermelha e a azul (figura 1.1), além de perda da
mobilidade. Dessa forma, o desenvolvimento de novos materiais que possibilitem uma
melhor eficiéncia no desempenho da ceramica balistica € de suma importancia para
as areas de seguranga e defesa [29]. A figura 1.2 e 1.3 mostra o numero de artigos
publicados nos ultimos anos contendo os termos “ballistic armors” e “ceramic armors”
respectivamente, demonstrando um crescente interesse cientifico sobre estes
materiais. Dessa forma, a medida que as tecnologias envolvendo armas e munic¢des
avancam no sentido de poder destrutivo, por outro lado, os sistemas de prote¢des
balisticos também precisam acompanhar essa evolucédo. Assim sendo, composicdes
ceramicas de alumina / nitreto de silicio podem proporcionar essa evolugao no
segmento de blindagens, aliado ao baixo custo de produg&o da alumina, juntamente
com as propriedades mecanicas elevadas do nitreto de silicio. Podendo assim,
desenvolver uma ceramica balistica diferencial, com elevadas propriedades

mecanicas e baixo custo de produgao.
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Figura 1.2 — Numero de artigos indexados no site Sciencedirect contendo o termo
"ballistic armors" por ano de publicagdo. Acessado em 09/maio/2020.



Numero de Publicagoes

2009 2010 2011 2012 2013 2014 2015 2016 2017 2018 2019
Ano

Figura 1.3 — Numero de artigos indexados no site Sciencedirect contendo o termo
"ceramic armors" por ano de publicacdo. Acessado em 09/maio/2020.

Ent&o, o objetivo deste trabalho é estudar e comparar os efeitos de teores de
nitreto de silicio (SizsN4) nas propriedades mecénicas de ceramicas de alumina (Al203),
a fim de obter uma boa relagao resisténcia/densidade que possibilite seu uso em
armaduras ceramicas. Nesse sentido, foram realizadas analises para determinar a
retragdo, densidade, absorcdo de agua, perda de massa, bem como dureza,
resisténcia a flexao e tenacidade a fratura.



2 OBJETIVOS

21 OBJETIVO GERAL

Desenvolver uma ceramica de alumina / nitreto de silicio que possa ter
elevada dureza, boa tenacidade a fratura, além de uma relacao resisténcia a flexao /
densidade superior a da alumina pura, demonstrando um potencial para aplica¢des
em blindagens balisticas.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Investigar a influéncia de teores de nitreto de silicio em uma matriz de
alumina;

b) Verificar a homogeneidade e investigar as fases cristalinas nos corpos
ceramicos;

c) Investigar os corpos ceramicas quanto a retragdo, perda de massa,
densidade e absorc¢do de agua;

d) Determinar a dureza e a tenacidade a fratura nos corpos-de-prova

ceramicos;
e) Determinar a resisténcia a flexdo dos compostos ceramicos;
f) Relacionar a resisténcia a flexao com a densidade nos corpos-de-prova

ceramicos.



3 LIMITAGOES DO TRABALHO DE PESQUISA

A investigacao cientifica envolvida neste trabalho apresenta limitagdes quanto a

sua interpretacdo. Entre estas, destacam-se:

i)

ii)

a aplicabilidade de grande parte deste trabalho esta restrita aqueles
corpos ceramicos isentos de defeitos estranhos a microestrutura do

material;

a alumina e o nitreto de silicio utilizados sao referentes a uma
amostragem pontual de um lote industrial das matérias-primas

comercializadas;

nao foram considerados aditivos de sinterizagdo, usuais tanto para a
alumina quanto para o nitreto de silicio, na busca de uma otimizacéo da

relagdo processamento-microestrutura e propriedades;

a conformacgao dos corpos ceramicos foi feita por prensagem uniaxial. A
utilizacdo de outros processos de conformagdo pode acarretar
modificagcdes na densificagdo e formagdo da microestrutura dos

mesmos;

o0 processo de queima utilizado, em forno elétrico tipo mufla, pode
apresentar variagdes de temperatura de queima em fungao da posigcao

dos corpos ceramicos em relagao as resisténcias elétricas.



4 REVISAO BIBLIOGRAFICA

41 MATERIAIS CERAMICOS AVANGADOS

Os materiais ceramicos sao referidos principalmente pelas ceramicas
tradicionais, a exemplo da porcelana, do cimento e do vidro, mas também incluem as
ceramicas avangadas, como oxido de aluminio (Al2O3), carbeto de silicio (SiC) e
nitreto de silicio (SisN4) [30]. A Tabela 4.1 apresenta caracteristicas e propriedades de

alguns materiais ceramicos.

Tabela 4.1 — Propriedades e caracteristicas de alguns materiais ceramicos.

Resisténcia Modulo de Massa Tenacidade Dureza
Material a flexado elasticidade | especifica a fratura Vickers | Knoop
(MPa) (GPa) (g/cm?) (MPa.m'?) | (GPa) | (GPa)
Nitreto de
e . 250-1000 304 3,3 53
Zirconia
800-1000 205 6,0 7,0-12
(ZrO2) 11,7 -
Carbeto de
100-280 207-483 3,2 4.8 254 19,8
silicio (SiC)
Oxido de
aluminio 275-700 275-393 3,98 4,2-59 26,5 -
(Al203)
Mulita
(3AI203- 185 145 - - - -
2Si02)
Espinélio
110-245 260 - - - -
(MgAl204)
Oxido de
magnésio 105 225 3,58 - - -
(MgO)
Silica fundida
110 73 2,2 0,79 - -
(SiO2)
Vidro
. 69 69 2,5 0,75 6,1 -
sodocalcico

Fonte: Adaptada de [30]



As cerémicas avangadas, também chamadas de “técnicas” ou “de engenharia”,
sdo desenvolvidas para apresentarem sob controle propriedades mecanicas,
propriedades elétricas, dpticas e magnéticas, entre outras. Ceramicas avangadas séao
materiais de grande valor agregado, produzidos a partir de pos sintéticos altamente
refinados de elevada pureza, baixa granulometria, formulados e processados com a
finalidade de controlar a microestrutura e suas propriedades. Os processos quimicos
e/ou térmicos empregados para preparar ceramicos avangados requerem um rigido
controle dos parametros processuais para que sejam atingidas as caracteristicas
desejadas e sua reprodutibilidade. Além de matérias-primas de elevado valor
agregado, normalmente esses processos exigem equipamentos sofisticados, de
significativamente maior custo, se comparados aos utilizados na produgdo de

ceramicas tradicionais [3,31].

As cerémicas de engenharia tém sido extensivamente estudadas e exploradas
em diversos usos nas ultimas décadas [32]. Os materiais continuam sendo o gargalo
na realizacdo de muitas aplicacdes extremas em que as temperaturas sdo mais
elevadas, velocidades mais elevadas, tensdes mais altas e ambientes muito mais
hostis [1]. No cumprimento dessas aplicagdes, as ceramicas avangadas vém
desempenhando um papel crucial, principalmente devido a elevada dureza, alta
resisténcia ao desgaste e capacidade de operarem em altas temperaturas. Dessa
forma, sdo empregadas das mais variadas maneiras, como em motores, rolamentos,
componentes de computadores, industria aeroespacial e implantes na area médica
[33,34].

As ceramicas avangadas normalmente sao divididas em dois grupos, ceramica
de Oxido e ndo-Oxido. Os atomos presentes, sua estrutura cristalina e ligagbes
atbmicas sao os fatores que determinam suas propriedades. A estrutura cristalina
pode ser formada por ligagdo covalente, ligagao ibnica ou combinagao de ambas. O
tipo de ligagdo atdbmica é responsavel pelas diferengas de dureza e moddulo de
elasticidade desses materiais. A ceramica com predominio de ligagado covalente é
tipicamente dura, forte e tem uma temperatura de fusdo elevada. Contudo, €&

quebradica e n&o consegue suportar grandes deformagdes [35,36].



4.2 CERAMICAS BALISTICAS

A maioria dos coletes balisticos possui apenas uma unica camada de tecido
protetivo, sendo limitado para projéteis de baixa energia cinética [37]. Para a protegéo
contra projéteis de grande energia cinética, € necessario um sistema de blindagem
multicamadas (MAS — Multilayered Armor System). Esse sistema € composto por uma
placa de ceramica, seguida por uma camada flexivel de aramida ou polietileno de
ultra-alto peso molecular [38]. Essa camada ceramica € a primeira barreira encontrada
pelo projétil, responsavel por fraturar e erodi-lo, além de absorver grande parte da
energia cinética proveniente do evento balistico [39]. Para que isto acontecga, é
necessario que a ceramica apresente valores elevados de dureza, resisténcia
mecanica, tenacidade a fratura e mdédulo de elasticidade [9]. Em comparagao com
protecbes metalicas, as ceramicas oferecem a vantagem de serem leves e

resistentes, por isso sua aplicacdo esta em uso crescente [40—42].

Os principais materiais ceramicos utilizadas em protecdes balisticas sao
alumina (Al2O3), carbeto de silicio (SiC) e carbeto de boro (B4+C) [43]. Dentre as
ceramicas técnicas, a alumina € a mais utilizada em aplicagbes balisticas, muito em
funcido das suas propriedades mecanicas e baixo custo de aplicacdo, dessa forma,
apresentando um excelente custo beneficio. Contudo, sua baixa resisténcia a flexao
e baixa tenacidade a fratura pode apresentar um desempenho criticos. Além disso,
sua densidade mais elevada, pode ser um fator limitante de aplicabilidade onde o peso
€ um fator fundamental [44—46]. Atualmente, existem outros materiais ceramicos que
estdo em pesquisa e desenvolvimento para aplicagdes balisticas, como o sistema
Al203/ZrO2 [9,43]. Essa ceramica de alumina dopada com zircOnia, promove um
aumento na tenacidade a fratura através da transformacédo de fases da zircénia
tetragonal para monoclinica associada a expanséo do volume e geracao de tensdes
de compressao [47]. Outra ceramica que vem se destacando em estudos e aplica¢gdes
balisticas é o nitreto de silicio (SiaN4) [11,48-50]. Suas propriedades, tal qual, alta
resisténcia a flexdo, elevada dureza, elevada tenacidade a fratura, alto médulo de
elasticidade, aliada a caracteristica de absorgdo de energia e baixa densidade,
apresentam ser um fator diferencial [12—14].
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4.3 FRATURA FRAGIL EM MATERIAIS CERAMICO

Fratura fragil é a falha de um material apés uma deformagédo mecanica com
auséncia de ductilidade significativa. Muitos materiais ducteis podem apresentar
fratura fragil a baixas temperaturas, sendo suscetiveis a falhas catastréficas. Estes
materiais possuem uma temperatura de transigao de ductil para fragil [51].

Para avaliar o comportamento mecanico de materiais frageis, deve-se
considerar a previsao da intensificacdo de tensdo na ponta de uma trinca. Desta
maneira, aplica-se a teoria de Griffith, a qual considera que qualquer material real
possuira diversas trincas elipticas na superficie e/ou no interior. O modelo de trincas

de Griffith (Figura 4.1) pode ser expresso pela Equacédo 4.1 [51,52]:

Om = 20 (5)1/2 (4.1)

onde:

Om — Maior tensédo na ponta de uma trinca (MPa);
o0 — Tensao aplicada (MPa);

¢ — Comprimento da trinca (mm);

p — Raio da ponta da trinca (mm).

A fratura fragil acontece por meio da rapida propagagao de uma trinca sem que
ocorra nenhuma deformagdo aparente. A direcdo de propagagao da trinca é
perpendicular a tensdo de tragdo aplicada e gera uma fratura superficial
moderadamente plana. Em muitos dos materiais cristalinos frageis, ocorre a clivagem,
um tipo de fratura transgranular, onde as trincas se propagam através dos graos,
ocasionando uma ruptura repetida e sucessiva das ligagées atdmicas ao longo de
planos cristalograficos especificos. Para alguns materiais, ocorre a fratura
intergranular, onde a propagagédo das trincas ocorre ao longo dos contornos dos
graos. As superficies de fratura apresentam seus proprios padrdes caracteristicos em
funcdo de cada material, podendo serem lisas e brilhantes, conterem linhas que se
irradiam em um padréo em leque ou apresentarem “marcas de sargento” em forma de
“V”. Regularmente, esses padrbées serdo facilmente distinguidos, apresentando
marcas grosseiras [30].
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—»—q

Q)

Figura 4.1 — Modelo de uma trinca de Griffith.
Fonte:[51]

Os materiais ceramicos geralmente fraturam antes que possa ocorrer qualquer
deformacéo plastica decorrente de uma carga de tragao aplicada, sendo a capacidade
de uma ceramica em resistir a fratura na presenca de uma trinca referida como
tenacidade a fratura. A propagacao de trincas em materiais ceramicos pode ser tanto
transgranular como intergranular. Defeitos, onipresentes nos materiais ceramicos,
atuam como concentradores de tensdes, ampliando a magnitude de tensdes de tragao
aplicadas, ndo existindo mecanismos de deformacgdo plastica para desviar ou
desacelerar essas trincas. Dessa maneira, a resisténcia a fratura medida é inferior a
estimada a partir das forgas de ligagéo interatdmicas. Um mesmo material ceramico

apresenta uma variagao consideravel na resisténcia a fratura entre muitas amostras.

Existe uma relac&o entre a probabilidade da existéncia de um defeito que possa
iniciar uma trinca e a resisténcia a fratura. Essa probabilidade varia em cada amostra,
dependendo da técnica de fabricacdo, tratamento, tamanho e volume da amostra.
Quando maior for a amostra, maior sera a probabilidade da existéncia de defeitos.
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Essa dispersao nos resultados pode ser observada na Figura 4.2, que apresenta uma

distribuicdo normal da resisténcia a fratura para um nitreto de silicio [30].

Resisténcia (ksi)

0,008 I

0,006 — —

0,004 — —

Frequéncia de fraturas

0,002 — —

0,000 | | |
300 400 500 600 700 800 900

Resisténcia (MPa)

Figura 4.2 — Distribuigdo normal de frequéncias para a resisténcia a fratura de um
nitreto de silicio.
Fonte: [30]

4.4 TENACIDADE A FRATURA EM MATERIAIS CERAMICOS

Tenacidade a fratura € a propriedade de um material que mede sua resisténcia
a uma fratura fragil na presenga de uma trinca. Essa resisténcia pode ser definida
através da Equacao 4.2 [30]:

K, =Yoma (4.2)

onde:

K. — Tenacidade a fratura (MPa.m'"?);

Y — Parametro adimensional que depende do tamanho e da geometria da trinca;
0c — Tensao critica (MPa);

a — Comprimento da trinca (m).

O valor de K € designado como tenacidade a fratura em deformacgao plana,
sendo referenciado por Kic. O numeral subscrito /I se refere ao modo I de
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deslocamento da trinca para a tenacidade a fratura em deformacé&o plana. Os valores
de Kic diminuem com o decréscimo da temperatura e com o aumento da taxa de
deformacgéo, mas aumentam com a diminui¢do do tamanho de grdo da microestrutura
[30].

Cerémicas geralmente tém baixa tenacidade a fratura. Para muitas das
aplicacdes de engenharia, é necessario aprimorar essa resisténcia. O desejo de
melhorar a resisténcia a fratura de ceramicas ndo € novo. O fortalecimento do tijolo
com palha era conhecido ja em 9.000 aC. A ideia basica € parar o movimento da
trinca, aumentando a quantidade de energia necessaria para a propagacgdo. Um
exemplo é a alumina (Al203) reforgada com 10 a 20% de zirconia (ZrO2). Em altas
temperaturas, a estrutura da zirconia é tetragonal, enquanto, em baixas temperaturas,
€ monoclinica. Durante o resfriamento, a transformag¢do de fases da zirconia, de
tetragonal para monoclinica, € acompanhada de um aumento no volume de cerca de
3%. A mudanca no volume produz tensdes na matriz de alumina em torno da particula
transformada, levando ao microtrincamento. Estas microfissuras tém a capacidade de
bifurcar e desviar uma fissura em propagac¢ao, aumentando a resisténcia a tenacidade

da ceramica [3].

4.5 RESISTENCIA A FLEXAO EM MATERIAIS CERAMICOS

Devido a grande dificuldade em se realizar o ensaio de tragdo em ceramicas
frageis, seu comportamento tensido-deformagao é frequentemente avaliado pelo
ensaio de flexdo transversal [3]. Sobre uma barra do material desejado com se¢ao
transversal retangular ou circular, utiliza-se a técnica de aplicagdo de cargas a trés
(Figura 4.3) ou a quatro pontos (Figura 4.4), onde o corpo-de-prova é flexionado até
a ruptura [53]. A superficie superior do corpo-de-prova € comprimida enquanto a
superficie inferior é tracionada. Como, para materiais ceramicos, os limites de
resisténcia a tragdo sdo em torno de 1/10 de sua resisténcia a compressao, a fratura
ocorre na face tracionada do corpo-de-prova, diretamente abaixo dos pontos de
aplicacao das cargas e, por consequéncia, no ponto da tensdo de tragdo maxima. A
resisténcia a flexdo pode ser obtida por meio das Equacdes 4.3 e 4.4 [30,54]:



- Flexao em trés pontos:

== (4.3)

O-max - 2h2d

| —
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It ||
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Figura 4.3 — Esquema do ensaio de flexdo a trés pontos.
Fonte: [54]
- Flexao em quatro pontos:
3PD
Omax = m (44)
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Figura 4.4 — Esquema do ensaio de flexdo a quatro pontos.
Fonte: [54]

onde:

Omax — Mddulo de ruptura (MPa);

P — Carga na fratura (N);

L — Distancia entre os pontos de apoio (mm);

D — Distancia do apoio até o ponto de aplicagdo da carga (mm);
h — Altura do corpo-de-prova (mm);

d — Largura do corpo-de-prova (mm).

14
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Esse ensaio, apesar de muito simples, apresenta algumas desvantagens no
que tange a interpretagao dos resultados. Tais desvantagens incluem uma distribuicao
de estresse n&do-uniforme e que muda com o aumento da tens&do se ocorrer alguma
deformacdo plastica, além de problemas especiais relacionados a analise de
probabilidade de falha. Essa probabilidade de falha depende do tamanho do corpo-
de-prova: quanto maior o volume, maiores sao as chances da existéncia de um defeito

capaz de produzir uma trinca, portanto, menor a resisténcia a flexao [30,53,54].

Para o ensaio de flexdo, existe uma relagdo linear entre a tensdo e a
deformacédo. A inclinagdo na regido elastica € denominada moédulo de elasticidade,
sendo entre 70 e 500 GPa para os materiais ceramicos. A Figura 4.5 apresenta
comparativamente o comportamento tensdo-deformacgao do 6xido de aluminio e de
um vidro sodocalcico [30].

L I L I L O I
250 —

200 |—

Oxido de aluminio

Tensdo (MPa)
|
N
O =
Tensao (107 psi)

100 —

Vidro

0 0,0004 0,0008 0,0012
Deformacao

Figura 4.5 — Comportamento tensao x deformacao tipico do 6xido de aluminio e de
um vidro sodocalcico.
Fonte: [30]

4.6 INFLUENCIA DA POROSIDADE EM CERAMICAS

Em varios usos tradicionais de ceramicas, particularmente em aplicacoes

elétricas e estruturais, € necessario que a ceramica sinterizada tenha porosidade
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minima. No entanto, para aplicagbes em sensores ceramicos de umidade e gas, a

porosidade € ndo apenas desejavel, como necessaria [3,15].

Muitas das técnicas de fabricacdo de ceramicas se dao através da
conformacao, seguida da sinterizagao de seu p6. Frequentemente, esse processo nao
elimina totalmente os poros, permanecendo uma porosidade residual que tera forte
influéncia sobre as propriedades mecanicas e elasticas [30]. Os poros tém rigidez zero
e, além de atuarem como concentradores de tensdes, reduzem a area da secao
transversal em que a carga € aplicada [3]. A Figura 4.6 apresenta a influéncia da
porosidade sobre a resisténcia a flexdo para o Oxido de aluminio. Existe uma
diminuicdo de forma exponencial da resisténcia a flexdo em fungdo da fragao

volumétrica da porosidade, podendo ser verificada pela Equagao 4.5 [30,55]:

of = gpexp (—nP) (4.5)

onde:

o — Resisténcia a flexao corrigida (MPa);

0o — Constante experimental;

n — Distancia entre os pontos de apoio (mm);

P — Fracao volumétrica da porosidade;

T T T T T 40
250 |-
S 200 430 &
= o
3 150 g
© —H20 &
© .y
2 5
@ 100 2
% ©
o —10 §
50
0 I | I L I 0
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6

Fracao volumétrica da porosidade

Figura 4.6 — Influéncia da porosidade sobre a resisténcia a flexdo do 6xido de
aluminio.
Fonte: [30]
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4.7 DUREZA DOS MATERIAIS CERAMICOS

A dureza de um material pode ser definida como a resisténcia a formacéao de
uma impressao permanente em sua superficie por um indentador. Existem diferentes
tipos de dureza, a depender de como o material € testado. Materiais ceramicos
tendem a ter grandes variagdes na dureza, pois esta envolve fratura da superficie,
deformacdes plasticas. A dureza de um material ceramico tecnicamente é medida pelo
ensaio de indentagdo. A ideia basica é que uma impressao superficial permanente
seja formada no material por um indentador. Em seguida, mede-se a area real ou
projetada da impressao. A dureza é entdo determinada dividindo a forga aplicada por

essa area [3].

Uma das principais caracteristicas dos materiais ceramicos é sua dureza,
pertencendo a este grupo os materiais mais duros conhecidos. Uma das razdes para
a elevada dureza e também fragilidade destes materiais € a dificuldade dos
movimentos de discordancias. Ha um numero limitado de sistemas de deslizamento,
ao longo dos quais as discordancias podem se mover. A fragilidade dos materiais
ceramicos dificulta a precisdo das medi¢cdes de dureza, por serem esses muito
suscetiveis a trincas quando penetradores sdo pressionados contra suas superficies.
Dessa forma, os penetradores esféricos das técnicas Rockwell e Brinell ndo sao
recomendados para os materiais ceramicos, pois formam trincas severas. Assim
sendo, os ensaios recomendados sao Vickers e Knoop, que utilizam indentadores
piramidais, sendo a técnica Knoop preferida para materiais ceramicos muito frageis
[30].

4.8 OXIDO DE ALUMINIO (ALUMINA)

O 6xido de aluminio (Al2O3), também chamado de alumina, € um composto
quimico formado por oxigénio e aluminio. A alumina foi uma das primeiras ceramicas
avancadas a ser empregada, sendo a mais utilizada e estudada dentre todas as
ceramicas técnicas, principalmente devido a sua facilidade de obtencéo e baixo custo
agregado em fungdo de suas propriedades mecanicas, elétricas, quimicas, térmicas
e tribologicas [56,57]. A alumina pode ocorrer naturalmente na forma do mineral
corindon em sua fase polimoérfica cristalina a-AlO3, a mais estavel

termodinamicamente. [58,59].
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A a-alumina tem uma estrutura cristalina romboédrica em uma rede de
empacotamento hexagonal com sitios octaédricos, onde simetricamente dois tergos
dos sitios sdo ocupados por cations Al** e cada um esta rodeado por seis anions O
equidistantes. Nas camadas A e B estdo presentes os ions de oxigénio e a camada C
contém os ions de aluminio e as vacancias [58—60]. A Figura 4.7 apresenta a estrutura

cristalina da a-alumina.

Oxigénio

c?%
e
=y
@A

Figura 4.7 — Estrutura cristalina da a-Al>Os.
Fonte:[60]

Aluminio

N\

Vacancias

4.8.1 PROPRIEDADES E APLICAGOES DO OXIDO DE ALUMINIO

O 6xido de aluminio tem como aplicagbes o uso como material abrasivo,
implantes, areas aeroespaciais, protecado balistica, revestimentos de fornos e
vedacdes em ambientes quimica e termicamente hostis, entre outras [56]. E utilizado
em velas de ignigdo automotivas e substratos de circuitos eletronicos devido a sua
natureza isolante, condutividade térmica moderada e baixa permeabilidade e perda
dielétrica [57]. A alumina em funcdo de sua dureza, € adequada para usos como
abrasivo e componente para ferramentas de corte. Além disso, a alumina apresenta
excelentes propriedades opticas, podendo ser translucida ou opaca em fungao de sua
porosidade. Desta maneira, € empregada em lampadas de vapor de sédio, onde o
cilindro translucido é feito de alumina e guarda o gas em alta temperatura (1.000 °C)

[30,43]. A elevada forga de ligagdo entre os ions AI** e O confere a alumina essas
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excelentes propriedades, além do alto ponto de fusdo (2050 °C). Desta maneira, € um
material de engenharia largamente utilizado, abrangendo as areas onde suas
solicitacbes sao requeridas. Suas propriedades sdo muito afetadas por tempo e
temperatura de sinterizagdo, microestrutura e pureza da composig¢ao, entre outros

fatores intrinsecos e extrinsecos, limitando seu uso em servico [43,56].

4.8.2 SINTERIZAGAO DO OXIDO DE ALUMINIO

A alumina aplicada em engenharia é produzida através da sinterizagdo de seu
p6 a temperaturas superiores a 1.300 °C, ou seja, de 1/2 a 3/4 da temperatura de
fusao [56]. Ocorre a sinterizagdo em estado solido (Figura 4.8), onde o p6 de alumina
nao chega a fundir, mas, por meio da difusao atémica no estado sélido, suas particulas
se unem, reduzindo a porosidade e densificando o material. A sinterizagdo acontece
em fungdo da redugéo da energia superficial da massa consolidada das particulas,
através da difusdo atébmica, levando a densificagdo e ao coalescimento de gréos,
formando a microestrutura. As regides de contato entre as particulas/gréos podem
aumentar, gerando uma unica interface no lugar de duas superficies. Dessa maneira,
o contorno de grao possui menor energia que as duas superficies que Ihe originaram
[43].

A forca motriz da sinterizagdo é a minimizagdo da energia livre associada a
superficie das particulas/graos, resultando na diminuigdo do numero de defeitos,
poros e discordancias. Existe uma competi¢cao entre a densificacédo e o coalescimento,
sendo o processo de difusao prevalentemente densificador. Isso favorece a producao
de um corpo denso de microestrutura uniforme. No entanto, se o processo de

coalescimento é majoritario, sera produzido um corpo altamente poroso [43,56].

Figura 4.8 — Sinterizagao via estado solido.
Fonte: Adaptada de [30]
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Estudos comprovam que a adigdo de MgO a alumina evita o crescimento
exagerado de grdos que comprometam as propriedades Opticas e mecanicas. Ha
também outros aditivos como Y203, La203, TiO2, Nb2Os, NiO e FeO, que podem
influenciar na taxa de sinterizagdo, densificagcdo, crescimento de gréo e resisténcia

mecanica [58,59].

4.9 NITRETO DE SILiCIO

O nitreto de silicio (SisN4) € um material inorganico e ndo metalico feito de silicio
e nitrogénio, sendo o primeiro material da familia dos nitretos empregado na
engenharia. E uma cerdmica avancada que tem estimulado o interesse de
pesquisadores, principalmente por causa de suas propriedades mecanicas e
resisténcia ao choque térmico [56]. Primeiramente sintetizado em 1857 e
comercializado desde 1950, somente a partir de 1980 obteve-se um melhor
conhecimento sobre suas propriedades, estrutura, aditivos de sinterizagdo e novas
formas de processamento e produgao, ampliando suas aplicacdes [58,61]. Desde
entdo, vem sendo muito estudado, tendo sua microestrutura um efeito direto nas

propriedades mecénicas e triboldgicas [34].

O sistema SizN4 apresenta trés fases solidas cristalinas denominadas a, S e y.
As formas mais comuns sio as fases a e 3, podendo serem produzidas sob condi¢coes
normais de pressao [61,62]. A fase y s6 pode ser produzida a altas temperaturas e
pressdes, possuindo uma dureza de 35 GPa [63]. A estrutura basica dos intersticios
das fases a e 8 € um tetraedro (Figura 4.9), com um atomo de silicio no centro e quatro
atomos de nitrogénio nos vértices. A ligacdo entre cada tetraedro é através dos
vértices, sendo cada atomo de nitrogénio comum a trés tetraedros [61]. A fase y tem
uma estrutura cristalina cubica com simetria tipo espinélio em que dois atomos de
silicio coordenam cada seis atomos de nitrogénio octaedricamente e um atomo de
silicio coordena quatro atomos de nitrogénio tetraedricamente [62]. As ligacbes entre

o nitrogénio e o silicio apresentam carater aproximadamente 70% covalente [61].
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Figura 4.9 — Unidade tetraédrica de Si3Na.
Fonte: Adaptada de [61]

As fases a e 3 apresentam duas estruturas cristalinas hexagonais diferentes. A
diferenca entre cada fase esta no comprimento da célula unitaria, sendo em a-SisN4
(Figura 4.10) quase o dobro de B-SisN4, acarretando 28 e 14 atomos por célula
respectivamente [58]. Devido a sequéncia de empilhamento mais longa, a fase a tem
maior dureza do que a fase B. Contudo, a fase a €& quimicamente instavel em
comparagao com a fase 3. Em temperaturas entre 1.400 e 1.500 °C, na presenca de
uma fase liquida, a fase a-SizN4 se transformara na fase -SisN4.[64] Os gréos da fase
B apresentam o fendmeno de reforgo in-situ, no qual ocorre um crescimento
anisotropico de graos em formato de prismas hexagonais alongados de grande razao

de aspecto [61].

Figura 4.10 — Estrutura cristalina a-SizNa.
Fonte: Adaptada de [65]



22

4.9.1 PROPRIEDADES E APLICAGOES DO NITRETO DE SILiCIO

O nitreto de silicio apresenta diversas propriedades singulares, tais como
elevada resisténcia mecanica (inclusive em temperaturas elevadas), baixa densidade,
alta resisténcia ao choque térmico, baixo coeficiente de expansdo térmica, e
resisténcia ao desgaste, entre outras propriedades que podem ser comparadas a
outras ceramicas avancadas na Tabela 4.2 [61,66]. Além disso, durante a
sinteriza¢do, a microestrutura do nitreto de silicio apresenta o fenébmeno in-situ, onde
ocorre, na presenga da fase liquida, um crescimento de gréos anisotropico na forma
de prismas hexagonais, promovendo graos alongados e entrelagados, caracteristica
que contribui para o surgimento de mecanismos tenacificadores, provocando elevada

resisténcia mecanica e alta tenacidade a fratura pela deflexdo de trincas [14,64].

Tabela 4.2 — Propriedades do nitreto de silicio em comparagéo com outras

ceramicas.
Propriedade Si3N4 SiC ZrO; Al20;
Densidade (g/cm?3) 3,18 3,21 5,5-6,1 3,98
Temperatura de
1.900 2.700 2.715 2.073

fusdo/decomposicgéo (°C)

Dureza Vickers (GPa) 8-19 20-30 10-15 18-23

Coeficiente de expansao
térmica (10°%/K)

Condutividade térmica

3,0-3,5 4,0-8,3 7,5-13,5 7,2-8,6

15-70 60-270 1-3,3 5-30
(W/m.K)
Resisténcia transversal 250-
758-3275 | 150-245 | 276-1034
(MPa) 1200
Tenacidade a fratura
2-7,5 5-18 2,8 2,7-4,2
(MPa.m'?2)
Modulo de ruptura médio
1.000 600 700 500
(MPa)
Modulo de elasticidade
300-330 414 140-200 380
(GPa)

Fonte: [61]
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Ao longo dos ultimos anos, o nitreto de silicio vem sendo muito utilizado em
esferas para a confecgao de rolamentos hibridos. Apresenta um tempo de vida util
superior aos rolamentos em aco, devido a menor densidade, maior modulo de
elasticidade, maior dureza, maior resisténcia a corrosdao, menor coeficiente de atrito,
resultando em menores deformacdes e desgaste [30]. Atualmente, o nitreto de silicio
€ encontrado em rolamentos para motores a gas e a diesel, turbinas edlicas,
equipamentos de automobilismo, discos de drives de computador, atuadores de flap
em aeronaves ou onde quer que a corrosao, o desgaste rapido e campos magnéticos
limitem o uso de metais. Devido a extrema dureza e resisténcia a fatores quimicos e
térmicos, o nitreto de silicio € também usado em cortes de alta velocidade. Sua
resisténcia a elevadas temperaturas levou a uso nos trens de valvulas de gas e
motores a diesel, rotores, turbo compressores, bicos de foguete e propulsores, onde

outros materiais ndo poderiam sobreviver a essas condi¢gdes extremas [34].

4.9.2 SINTERIZAGAO DO NITRETO DE SILiCIO

A sinterizac&o do nitreto de silicio ocorre em temperaturas superiores a 1.750
°C. Pelo fato de ser uma ceramica com forte carater covalente, apresenta um baixo
coeficiente de difusdo atébmica do nitrogénio na rede do SisNs. Isso dificulta a
densificacéo via estado sdlido, requerendo a utilizagao de aditivos que promovam a
fase liquida, de composicéo eutética, entre as particulas, facilitando os processos de
difusdo responsaveis pela reducao da porosidade e pela transformacao das fases na
sinterizacdo. Neste caso, a fase liquida ocupa os espacos vazios entre as particulas,
reduzindo a porosidade, aproximando as particulas devido a forga de capilaridade e
retraindo a pecga [56] [59].

A sinterizac¢ao do nitreto de silicio via fase liquida (Figura 4.11) pode ser dividida
em trés estagios, sendo eles o rearranjo das particulas, dissolugao-reprecipitagcao e
coalescéncia. O primeiro estagio é caracterizado pela formagédo da fase liquida em
funcdo da reacdo entre a silica existente na superficie do p6é e os aditivos de
sinterizagdo a uma temperatura entre 1.100 e 1.500 °C, promovendo o rearranjo das
particulas e a dissolugdo de a-SisN4. Resulta no empacotamento das particulas de
SizN4, separadas por um filme de liquido, consequéncia das forgas atrativas e pontes
liquidas formadas [59,61].
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Fase Liquida

Figura 4.11 — Sinterizag&o via fase liquida.
Fonte: Adaptada de [67]

No segundo estagio, como existe um limite de solubilidade, ao atingir a
supersaturacdo, ocorre a precipitacdo da fase B-SisN4, que € mais estavel nas
temperaturas de sinterizacdo. A saturagdo acontece devido a forte tensdo de
compressao entre as particulas, aumentando a solubilidade e ocasionando um
gradiente de concentragao e difusdo dos atomos de nitrogénio e silicio dissolvidos
para fora da regiao de alta solubilidade [59,61].

No terceiro estagio de sinterizagdo do nitreto de silicio, as particulas menores
se dissolvem em proveito das particulas maiores, minimizando a energia de superficie,
ocasionando o crescimento dos graos da fase B-SisN4 de maneira anisotrépica em um
formato de um tronco prismatico hexagonal. A raz&o entre o comprimento e o didmetro
dos graos, em fungao do crescimento, pode prejudicar as propriedades do material.
Os dois primeiros estagios sao responsaveis pela densidade final, tendo como
variaveis a solubilidade do sdlido no liquido, a molhabilidade do sdlido pelo liquido e
o volume do liquido [59,61].

4.9.3 ADITIVOS DE SINTERIZAGAO DO NITRETO DE SILiCIO

Para que ocorra a sinterizagéo do nitreto de silicio, € necessaria a utilizagao de
aditivos que promovam a fase liquida entre as particulas. A quantidade e o tipo de
aditivos utilizados tém influéncia direta na temperatura e na taxa de sinterizacao, além
de conferirem caracteristicas morfologicas aos gréos e a fase de contorno de gréos,
interferindo nas propriedades do material [61,64,66].

Os aditivos podem formar solugdes solidas com o SizN4, sendo incorporados

quando a fase a-SisN4 se dissolve, destacando-se o Al,O3 + AIN, AIN + Y203, BeO e
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BeSiN2. Tém-se também os aditivos que ndo formam solugdes solidas com o SizNa,
dentre eles 0 Y203, CeO2, MgO, Laz0s3, ZrO2, Sc203, SrO, MgAI204, LiO2 e ZrSiO4. Por
fim, existem os aditivos utilizados para evitar fases de baixa viscosidade nos contornos
de grao do nitreto de silicio e melhorar as propriedades em altas temperaturas, sendo
usados o Zr + AIN, ZrC, ZrN, MgsN e BesN [61,64,68].

4.10SiAION

As ceramicas de SiAIONs s&o baseadas nos elementos quimicos silicio (Si),
aluminio (Al), oxigénio (O) e nitrogénio (N). O SIAION surgiu no inicio da década de
70 sendo derivado do nitreto de silicio. Ao contrario do SisN4, podendo ser sinterizado
em fase solida e em formas complexas através de processos convencionais, além de
possuir um custo inferior. Assim sendo, essas ceramicas s&o solugdes solidas de
nitreto de silicio, onde as liga¢gdes Si-N sdo parcialmente substituidas pelas ligagdes
Al-N e AI-O. As trés principais formas basicas do SIAION sédo a, B e O’ e suas
caracteristicas cristalograficas podem ser vistas na tabela 4.3. Essas formas sao
isoestruturais com uma das duas formas comuns do nitreto de silicio, alfa e beta e
com oxinitreto de silicio ortorrdbmbico [69,70]. Contudo, também existe o X-SiAION que
ocorre de forma transitéria e esta relacionado a quantidade de silica na composigao.
Dessa maneira, possui propriedades mecanicas inferiores que o B-SiAION, sugerido
que sua presenca € prejudicial as propriedades mecanicas, pois reduz a resisténcia e

a tenacidade a fratura [71-73].

Tabela 4.3 — Principais formas do SiAION.

Forma Férmula Simetria Grup.o N° Notagao de V4
Espacial Pearson
a Si12-m-nAlm+nOnN16-n trigonal P31 159 hP28 4
B Sis-nAlnNg-n hexagonal P63 173 hP14 2
o’ Si2-nAlnO1+nN2-n ortorrbmbico | Cmc2+ 35 0S20 4
Fonte: [70]

4.10.1 PROPRIEDADES E APLICAGOES DO SiAION

As ceramicas de SIAION sao uma classe especializada de refratarios de alta
temperatura. Possuem alta resisténcia a temperatura ambiente e em temperaturas
elevadas, além de boa resisténcia ao choque térmico e excepcional resisténcia a

oxidagao e corrosao por metais ndo ferrosos fundidos. Além disso, essas ceramicas
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também apresentam alta resisténcia ao desgaste e baixa expansdo térmica
[72,74,75]. Dessa forma, o SIAION é amplamente utilizado no manuseio de metais
fundidos nao ferros, como particularmente o aluminio e suas ligas. Além disso, é
usado como ferramenta de corte para usinagem de ferro fundido frio e em aplicagdes
nas industrias quimica, petréleo e gas, devido a sua excelente estabilidade quimica.
Por ultimo mas ndo menos importante, alguns SiAIONs dopados com terras raras sdo

foto luminescentes e podem servir como fésforo [69,73].

4.10.2 SINTERIZAGAO DO SiAION

O SIAION pode ser obtido a partir de p6s compactados de SizN4, AIN e Al2O3
em altas temperaturas com base nos mecanismos de sinterizagdo conforme figura
4.12. Geralmente esse processo ocorre na sinterizagao via fase liquida e um excesso
de aditivos. Dessa forma, os aditivos sdo consumidos gradativamente a medida que
o ocorre a reacao de formacao da solugao solida de SiAION. Contudo, se n&o houver
uma quantidade consideravel de fase liquida, a densificacdo ndo sera completa e a
fase liquida se transforma em fase amorfa nos contornos de gréos, contendo além do
SIAION, as impurezas dos componentes de partida. A cristalizacdo das fases a-
SIAION e B-SIAION dependem da composicado dos aditivos de sinterizagao utilizados
[73,76].

.4 A1N)

0g or oz os

Figura 4.12 — Diagrama de fases do sistema SizN4 - AIN - Al2O3 - SiO2 a 1600 °C.
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5 METODOLOGIA

A metodologia para a realizagao da pesquisa seguiu o fluxograma da Figura
5.1. Este trabalho foi desenvolvido na Universidade Federal do Rio Grande do Sul
(UFRGS) no Laboratério de Materiais Ceramicos (LACER), Laboratério de Metalurgia
Fisica (LAMEF) e Laboratério de Design e Selegao de Materiais (LASM).

Andlise granulométrica
Anélise quimica Caracterizagao

Andlise fases cristalinas
100% Al,04
-~ 95% Al,03/5% SizN,
Formulag:ao 90% Al,05/10% SisN,

85% Al,03/15% SisN,

Ligante - »
59% PVA neizagao

Uniaxial "

40 MPa Conformacao
ecagem Ambiente

 + 25°C->550°C(2h)

¢ 2hem550°C. ___m_ Atmosfera
* 550°C-> 1600 °C (2h) dear
* 6hem 1600 °C.
Fases cristalinas
Caracterizagao Morfologia da microestrutura

Densidade geométrica
Retragdo linear

Densidade aparente
Absorcdo d’agua

Dureza

Tenacidade a fratura
Resisténcia mecanica a flexao

Figura 5.1 — Fluxograma do programa experimental adotado neste trabalho.
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5.1 MATERIAIS

5.1.1 ALUMINA

O po6 ceramico de alumina (Al2O3) foi fornecido pela empresa Almatis —
Premium Alumina, Frankfurt, Alemanha (99,73% Al>O3 / 0,23% SiO2/ 0,04% CaO). A
analise granulométrica foi realizada pelo equipamento CILAS 1180. A identificagcao
das fases cristalinas foi realizada por meio de difragdo de raios X (DRX). Utilizou-se o
equipamento marca Phillips, modelo X'Pert MPD, com um emissor de raios X na
radiacao Cu-Kq. A técnica de espectroscopia Raman foi utilizada para analisar as
energias vibracionais. Utilizou-se uma faixa de frequéncia de 100 a 800 cm™. Para
tanto, foi utilizado o equipamento modelo Renishaw in Via Spectomere, com um laser

incidente de 532 nm.

5.1.2 NITRETO DE SILiCIO

O po cerémico de nitreto de silicio (SisN4) utilizado neste trabalho foi fornecido
pela empresa Wacker-Chemie, Kempten, Alemanha. A analise granulométrica foi
realizada pelo equipamento CILAS 1180. A identificagcdo das fases cristalinas foi
realizada por meio de difracdo de raios X (DRX). Utilizou-se o equipamento marca
Phillips, modelo X’Pert MPD, com um emissor de raios X na radiagdo Cu-Kq. A técnica
de espectroscopia Raman foi utilizada para analisar as energias vibracionais. Utilizou-
se uma faixa de frequéncia de 150 a 1200 cm-'. Para tanto, foi utilizado o equipamento

modelo Renishaw in Via Spectomere, com um laser incidente de 532 nm.

5.2 METODOS
5.2.1 FABRICAGAO DOS CORPOS-DE-PROVA
5.21.1 Formulagao

A Tabela 5.1 apresenta as formulag¢des (e sua nomenclatura) investigadas. Os

Valores indicam a fragdo massica dos componentes na mistura inicial.
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Tabela 5.1 — Formulagdes investigadas e sua nomenclatura.

ANOO 100% Al203

ANO5 95% Al203 + 5% SizN4
AN10 90% Al203 + 10% SizN4
AN15 85% Al203 + 15% SizN4

Os poOs ceramicos foram separados e pesadas em uma balanga digital
(conforme tabela 5.1) em montantes totais de massa de 350 g. A homogeneizacéo foi
realizada em um moinho de bolas marca Servitech modelo CT-242 por 10 min.
Utilizou-se como ligante 5% em massa de uma solu¢do aquosa de 5% em massa de
PVA (alcool polivinilico). O ultimo passo do processo antes da etapa de conformagéao
por prensagem foi a passagem dos pds ceramicos por uma peneira de malha de 1,0
mm de abertura (16/18).

5.2.1.2 Prensagem dos corpos-de-prova

O processo de compactacdo e conformacdo das composicdoes dos pos
ceramicos foi realizado em uma prensa hidraulica uniaxial adaptada com uma matriz
prismatica. A cavidade do molde (20 mm x 60 mm x 21 mm) foi preenchida com o pé
ceramico preparado anteriormente e sua compactagéo foi por prensagem uniaxial com
uma carga de 40 MPa mantida por 10 s. Para a ejegcdo da pega, aguardou-se cerca
de 20 s. Foram conformados 14 corpos-de-prova prismaticos para cada composicao.

5.21.3 Secagem dos corpos-de-prova

Apos a conformacdo, os corpos-de-prova foram postos para secar a
temperatura ambiente por cerca de 24 h para a eliminagdo da agua remanescente da
etapa de formulagc&o / homogeneizagéo.

5.21.4 Queima dos corpos-de-prova

A sinterizag&do dos corpos-de-prova foi realizada em um forno SIGMA modelo
SHF. VB3/18 com capacidade até 1.800 °C. Iniciou-se o aquecimento a partir da
temperatura ambiente, elevando-se em 2 h até 550 °C. Permaneceu-se em 550 °C
por 2 h para a pré-queima, com eliminacdo do PVA. Apss a etapa de pré-queima, a
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temperatura foi elevada em 2 h para 1.600 °C, onde permaneceu por 6 h para a
sinterizacao. O resfriamento ocorreu naturalmente. As rampas de aquecimento podem
ser observadas na Figura 5.2. Todo o processo de queima foi realizado em atmosfera
de ar (oxidante) e durou 12 h. O resfriamento ocorreu de forma natural. A Figura 5.3
apresenta a imagem dos corpos-de-prova apds queima, um de cada uma das quatro

composi¢des estudadas.

1600 - Queima

1200 —

800

Pré-Queima

Temperatura (°C)

550

400 +

o e e e —
o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Tempo (h)

Figura 5.2 — Rampas de aquecimento para a queima dos corpos-de-prova.

Figura 5.3 — Corpos-de-prova apos queima. a) 0% SisN4; b)5% SizN4; ¢)10% SisNg;
d)15% SiaNa.
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5.2.2 CARACTERIZAGAO DOS CORPOS-DE-PROVA

ApOs a queima, os corpos-de-prova foram caracterizados quanto as seguintes

propriedades:

e Fases cristalinas por DRX;

e Morfologia da microestrutura por microscopia eletrénica de varredura (MEV);
e Densidade geométrica e retragdo linear;

e Densidade aparente e absorgéo de agua;

e Dureza e tenacidade a fratura;

e Resisténcia mecéanica a flexao.

Para a realizagcdo das analises por MEV e DRX, e determinacdo da dureza e
tenacidade a fratura, foi necessario o corte dos corpos-de-prova, conforme a Figura
5.4. Utilizou-se os corpos-de-prova rompidos apos o ensaio de flexdo. Dessa forma,

pode-se obter uma amostra da parte fraturada, além da area interna.

Figura 5.4 — Cortes dos corpos-de-prova apos queima para a realizagao de analises
por MEV, DRX, e determinacao da dureza e tenacidade a fratura.

As amostras foram cortadas no equipamento Buehler modelo IsoMet low speed
saw. Utilizou-se um disco de corte diamantado modelo Diamond Wafering Blade,
series 15 LC Diamond, n°® 11-4255 de 127 mm. No corte, foi utilizado um fluido
refrigerante semi-sintético GR-SS marca Arotec diluido em agua na concentracéo de
1/20. A rotagdo do disco foi ajustada conforme avango, ambos de forma manual. A
rotagdo maxima utilizada foi 210 rpm.
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5.2.21 Fases cristalinas por DRX

A identificagdo das fases cristalinas resultantes do processo de queima dos
corpos-de-prova foi realizada por meio de difracdo de raios X (DRX). Para tanto,
utilizou-se um equipamento marca Phillips, modelo X’Pert MPD, com um emissor de
raios X na radiagdo Cu-K,. Para cada amostra cortada e preparada anteriormente,
analisou-se a parte externa e interna. Os difratogramas obtidos para cada amostra
foram analisados no software X'Pert HighScore Plus e comparados com um banco de
dados para a identificacdo das fases cristalinas presentes.

5.2.2.2 Morfologia de microestrutura por MEV

Para a analise da morfologia da microestrutura dos corpos-de-prova apdés
queima, utilizou-se um microscopio eletrénico de varredura (MEV) marca Zeiss,
modelo EVO MA10. Observou-se as areas da fratura no teste de flexdo para cada
composi¢do. Foram geradas imagens com 1.000 e 10.000 vezes de ampliagdo com
uma voltagem de 10 kV. As amostras nao foram metalizadas.

5.2.2.3 Densidade geométrica e retragao linear

Para a determinacéo da densidade geométrica e retragao pos queima, utilizou-
se um paquimetro digital na determinagdo das dimensdes de cada corpo-de-prova.
Para cada dimenséo, conforme a Figura 5.5, foram obtidas 3 leituras (largura, altura,
comprimento), das quais utilizou-se a média para os calculos. De posse das
dimensdes e da massa, determinada com uma balanga analitica digital, foi possivel
calcular o volume de cada pega e sua densidade geométrica (Equagao 5.1). Com a
diferenca de dimensdes antes e apds a sinterizacao, foi possivel determinar a retracéao
linear (Equacao 5.2). Foram empregados 14 corpos-de-prova para cada composigao.



33

S i

Figura 5.5 — Dimensdes dos corpos-de-prova.
d, = % (Equagao 5.1)

Di_Df

R, = ——=%100 (Equacéo 5.2)

1

onde:

R. — Retracéo Linear (%);

D; - Dimensao inicial (mm);

Df— Dimensao final (mm);

dc — Densidade amostra (g/cm?3);
m — Massa da amostra (g);

V — Volume da amostra (cm?3).

5.2.2.4 Densidade aparente e absorgao de agua

A determinagao da densidade aparente foi realizada seguindo os principios de
Arquimedes [77]. Através dos dados obtidos na técnica, também foi possivel
determinar a absorgao de agua. Utilizou-se 7 corpos-de-prova de cada composi¢ao
para este ensaio. Inicialmente, as amostras foram pesadas em uma balanga analitica
digital para determinar sua massa seca (mc) e, em seguida, foram imersas em agua,
onde permaneceram por 24 h. A determinacdo da densidade pelo método de
Arquimedes foi realizada apods as 24 h em um aparato especifico para este ensaio. O
aparato consiste em uma haste com um copo porta-amostra, que deve ficar totalmente
imerso em agua dentro de um béquer que esta suportado por uma plataforma. A haste
nao deve tocar o béquer nem a plataforma e somente a haste deve ficar sobre o prato
da balancga analitica.
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A massa aparente (Map) foi medida colocando cada amostra sobre o copo

porta-amostra imerso em agua. Anotou-se a temperatura da agua no béquer, pois a

densidade da agua (d.) varia conforme a temperatura (tabela 5.2). Por fim, foram

retiradas as amostras e removido o excesso de agua para medir a massa da amostra

com os poros preenchidos com agua (my). Através das Equagdes 5.3 e 5.4, foi

possivel calcular a densidade (d;) e a absor¢ao de agua (A) das amostras:

onde:

d, =

(mc

my—map

my—mc

A=——=%100

me

dc — Densidade amostra (g/cm?3);

mc — Massa da amostra seca (g);

)

(Equacéo 5.3)

(Equacéo 5.4)

my — Massa da amostra com os poros preenchidos com agua (9);

Map — Massa aparente da amostra quando imersa em agua (g);

d. — Densidade da agua (g/cm?®) (Tabela 5.2);

A — Absor¢ao de agua (%).

Tabela 5.2 — Densidade da agua em funcao da temperatura.

Décimos de Grau

°C

4 .5

0,9999

0,9999

1,0000

1,0000

1,0000 | 1,0000

1,0000

0,9999

0,9999

0,9998

10

0,9997

0,9996

0,9995

0,9994

0,9993 | 0,9991

0,9990

0,9988

0,9986

0,9984

20

0,9982

0,9980

0,9978

0,9976

0,9973 | 0,9971

0,9968

0,9965

0,9963

0,9960

30

0,9957

0,9964

0,9951

0,9947

0,9944 | 0,9941

0,9937

0,9934

0,9930

0,9926

40

0,9922

0,9919

0,9915

0,9911

0,9907 | 0,9902

0,9898

0,9894

0,9890

0,9885

50

0,9881

0,9876

0,9872

0,9867

0,9862 | 0,9857

0,9852

0,9848

0,9842

0,9838

60

0,9832

0,9827

0,9822

0,9817

0,9811 | 0,9806

0,9800

0,9765

0,9789

0,9784

70

0,9778

0,9772

0,9767

0,9761

0,9755 | 0,9749

0,9743

0,9737

0,9731

0,9724

80

0,9718

0,9712

0,9706

0,9699

0,9693 | 0,9686

0,9680

0,9673

0,9667

0,9660

90

0,9653

0,9647

0,9640

0,9633

0,9626 | 0,9619

0,9612

0,9605

0,9598

0,9591

Fonte: [77]
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5.2.2.5 Dureza e tenacidade a fratura

Realizou-se o ensaio de dureza Vickers no equipamento marca Instron, modelo
Tukon 2100 B. Seguiu-se os procedimento da norma ASTM E384 — 17 [78]. Utilizou-
se uma carga de 20 kgf para que, além das indentagbes, ocorram trincas. Para cada
composicao, efetuou-se 7 indentacgdes, tanto na parte externa do corpo-de-prova
como na interna. O ensaio consistiu em penetrar cada amostra com uma piramide de
diamante de base quadrada e angulo entre faces de 136°. O valor da dureza Vickers
(HV) pode ser obtido através da Equacao 5.5.

HV = 18544% (Equacéo 5.5)

Onde:

HV — Dureza Vickers (HV);

P — Carga aplicada (20 kgf);

d — Diagonal média da piramide (mm).

A tenacidade a fratura das amostras foi determinada através do Vickers
Indentation Method [79,80]. Utilizou-se as mesmas indentagdes do ensaio de dureza.
Mediu-se o comprimento médio de cada trinca e a metade da diagonal da piramide,
conforme Figura 5.6. A tenacidade a fratura das amostras pode ser calculada pela
Equacao 5.6.

K,c = 0,16. (2)_1'5 .(HV.a'/?) (Equacéo 5.6)

Onde:

Kic — Tenacidade a fratura (MPa.m"?);

HV — Dureza Vickers (MPa);

¢ — Comprimento meédio das trincas obtido nas pontas da indentacao Vickers (um);
a — Metade da diagonal média da indentac&o Vickers (um).

Apos as indentagdes, efetuou-se o polimento das amostras em uma politriz

rotativa Struers Abramin a 300 rpm. Usou-se pasta de diamante marca Buehler de cor
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vermelha na granulometria de 1 ym, que atuou como revelador das indentagbes e

trincas. A refrigeragao do processo de polimento foi feita através da adigdo de etanol.

Utilizou-se um microscépio 6tico com ampliagao de 200 vezes para fazer as
imagens das indentagdes em campo claro e escuro. Aplicou-se diversos filtros,
balanco de cores e luz até a melhor visualizacdo das indentagcdes e fissuras. As

imagens foram analisadas no software Imaged para a obtengdo das leituras e

medidas.
C
-
Fissura
Figura 5.6 — Marca da indentagéo Vickers.
Fonte:[79]
5.2.2.6 Resisténcia mecanica a flexao

Realizou-se a determinagdo da resisténcia mecanica a flexdo em quatro pontos
em 7 corpos-de-prova prismaticos de cada composicdo. Utilizou-se a maquina de
ensaios Shimadzu, modelo AG-X 50 kN. Seguiu-se os passos da norma ASTM C1161-
18 [53] para ensaios de flexdo em ceramicas avancgadas [3]. Utilizou-se 15 mm de
distancia entre os apoios superiores e 30 mm entre os apoios inferiores. Adotou-se o
avanc¢o da mesa de carga em 1,0 mm/min. A Figura 5.7 apresenta as configuragbes
do ensaio. De posse da altura (h) e largura (d) dos corpos-de-prova, foi possivel
determinar a tensdo maxima de ruptura (Omax) pela Equagéo 5.7.

3PD ~
Omax = 734 (Equacéao 5.7)
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onde:

Omax — Mddulo de ruptura (MPa);

P — Carga na fratura (N);

L1 — Distancia entre os pontos de apoio inferiores (30 mm);

L2 — Distancia entre os pontos de apoio superiores (15 mm);

D — Distancia do apoio até o ponto de aplicagdo da carga (7,5 mm);
h — Altura do corpo-de-prova (mm);

d — Largura do corpo-de-prova (mm);

P/2 P/2

TD=7,5m

L2=15mm

A5

L1 =30 mm

Figura 5.7 — Esquema do ensaio de flexdo em quatro pontos neste trabalho.

5.2.2.7 Tratamento de dados

Todos os dados foram tratados estatisticamente pelo critério de Chauvenet [81]
para rejeicdo das amostras nao representativas. Cada grupo de dados contou com no
minimo sete resultados referentes a cada ensaio. Para aplicar o método, a partir da
meédia (Equacéo 5.8) e do desvio padrao (Equagéao 5.9), foi calculada a razédo entre o
desvio individual e o desvio padrdo de cada um dos valores (Equacéo 5.10). Esta
razao foi comparada com o critério de rejeicao (Equacao 5.11). Foi adotado um critério
de rejeicdo com 95% de confiabilidade que varia conforme quantidade de amostras
(Tabela 5.3). Subsequentemente, uma nova meédia e um novo desvio padréo séo
calculados sem os dados eliminados e aplica-se novamente o método até que nenhum

dado seja descartado.

S|
Il

(Equacéo 5.8)
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S = /% (Equacéo 5.9)

r=— (Equacéao 5.10)
r medido < Rc (Equacgéo 5.11)

X — Média aritmética;

S — Desvio padréo;

r — Razéo;

Rc — Critério de rejeicéo;
X; — Valor medido;

n — Numero de medidas realizadas.

Tabela 5.3 — Critério de rejeicdo para 95% de confiabilidade.

n| Rc ||n Rc n Rc
2 1115113 2,07 || 24 | 2,31
3138|114 210 |} 25 | 2,33
4 11,5315 213 |] 26 | 2,35
5| 164|116 2,15 ] 30 | 2,39
6 | 1,73||117| 2,18 |] 40 | 2,49
711,801118| 2,20 || 50 | 2,57
8| 1,86 119 2,22 || 100 | 2,81
91191120 2,24 |} 200 | 3,02
10| 1,96 [|21| 2m26 |} 300 | 3,14
11| 2,00 ||22| 2,28 |] 500 | 3,29
12| 2,04 ||23| 2,30 |J1000| 3,48

Fonte: Adaptada de [81]
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6 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos na parte

experimental realizada.

6.1 MATERIAIS-PRIMAS

6.1.1 ALUMINA

Os resultados das analises do p6 ceramico de alumina (Al2O3) s&o mostrados
nesta segdo. A tabela 6.1 e a figura 6.1 apresentam os resultados da analise
granulométrica, indicando um tamanho médio das particulas de 1,63 pm. A figura 6.2
mostra o difractograma de raios X, ao qual a analise das fases cristalinas
correspondente a a-AlOs, grupo espacial R3c, n. 167, ICSD 075479. A figura 6.3
mostra a analise por espectroscopia raman do po de alumina que também confirma a

fase a-Al203 de acordo com a referéncia [82].

Tabela 6.1 — Distribuicdo granulométrica por difracdo a laser da alumina.
Matéria-Prima | D1o%(Mm) | Dso%(um) | Doo%(um) | Dmedio(Mm)

Alumina 0,20 1,01 3,82 1,63

in volume / passante
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Figura 6.1 — Distribuigdo granulométrica por difracéo a laser da alumina.
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6.1.2 NITRETO DE SILiCIO

Os resultados das analises do p6 ceramico de nitreto de silicio (SisN4) também
sdo mostrados nesta sec¢do. A tabela 6.2 e a figura 6.4 apresentam os resultados da
analise granulométrica, indicando um tamanho médio das particulas de 17,35 um. A
figura 6.5 mostra o difractograma de raios X, ao qual a analise das fases cristalinas
correspondente a a-Si3N4, grupo espacial P31c, n. 159, ICSD 035560. A figura 6.6

mostra a analise por espectroscopia raman do pd de nitreto de silicio que também

confirma a fase a-SizsN4 de acordo com as referéncias [83,84].

Tabela 6.2 — Distribuigdo granulométrica por difracdo a laser do nitreto de silicio.

Materia-Prima | D1o%(m) | Dso%s(um) | Dooss(Mm) | Dmedio(pm)
Nitreto de silicio 5,06 15,14 32,98 17,35
in volume / passante
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Figura 6.4 — Distribuigdo granulométrica por difracéo a laser do nitreto de silicio.
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Figura 6.5 — Difractograma de raios X do p6 ceramico a-SisN4 (N — Nitreto de silicio).
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6.2 OBTENGAO DOS CORPOS CERAMICOS

A Figura 6.7 mostra a aparéncia externa e interna das amostras queimadas,
em fung¢ado do teor de nitreto de silicio na formulagao dos corpos ceramicos. Uma clara
diferenca visual entre esses corpos ceramicos pode ser vista, tanto no interior como
externamente. As amostras de alumina sem SizN4 apresentaram uma cor amarelada,
tanto por dentro, quanto por fora. Ja as amostras contendo nitreto de silicio
apresentaram uma coloragcido externa esbranquigada. Internamente, os corpos com
composi¢cdo mista apresentaram coloragdo cinza. O volume do gradiente cinzento
aumentou proporcionalmente ao teor de SisNs, indicando que a presenca desse
componente mais escuro esta ligada ao teor de nitreto de silicio.

Yista Ext. ista Int.
«

N

Figura 6.7 — Aspecto visual do exterior e interior das ceréamicas produzidas.

6.3 CARACTERIZAGAO DOS CORPOS CERAMICOS

6.3.1 ANALISE DE FASES POR DRX

A fim de esclarecer a causa dos diferentes aspectos visuais das amostras,
estas foram analisadas por difracdo de raios X, para a identificacdo das fases
cristalinas formadas. A Figura 6.8 mostra os padrbes de difragdo de raios X da
superficie externa das amostras produzidas. A amostra preparada sem nitreto de
silicio apresentou apenas alumina (a-Al2Os, grupo espacial R3c, n. 167, ICSD

085137), como esperado. Por outro lado, todas as outras amostras apresentaram
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duas fases em sua superficie externa, alumina e mulita (grupo espacial Pbam, n. 55,
ICSD 023726). Este fenbmeno é uma indicagdo de que o nitreto de silicio proximo a
superficie externa passou por uma reagdo de decomposi¢cdo, gerando a fase
secundaria observada nos difratogramas. Em altas temperaturas, como as utilizadas
durante a sinterizagdo, o nitreto de silicio pode se decompor, liberando o gas
nitrogénio e gerando oxido de silicio, que reage com alumina, formando mulita [85].
Além disso, a intensidade das reflexdes associadas a mulita aumenta em fungao do
teor de Si3N4, confirmando que o nitreto de silicio reagiu com o oxigénio presente na

atmosfera, formando mulita.
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Figura 6.8 — Difratogramas de raios X da superficie externa das cerédmicas (A —
alumina, M — mulita).

A Figura 6.9 mostra os difratogramas de raios X do interior das amostras
produzidas com concentragdes iniciais variaveis de SizNs4. A amostra de controle e as
amostras de 5 e 10% em massa de SizN4 continuaram apresentando as mesmas fases
que a superficie externa. No entanto, as ceramicas Al2O3/SisN4 produzidas com 15%
em massa de nitreto de silicio apresentaram quatro fases diferentes em sua
composigao: alumina, mulita, nitreto de silicio (a-SisN4, grupo espacial P31c, n. 159,
ICSD 035565) e SIAION (X-phase). Embora as amostras de 5 e 10% em massa n&o

tenham apresentado outras fases secundarias nos difratogramas de raios X, pode-se
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inferir pela Figura 6.7 — pela diferenga de cor — que ha outras fases presentes além
da alumina e mulita. A menor concentracao dessas fases pode néo ter sido suficiente
para deteccao na técnica de difracao de raios X, mas suficiente para promover o efeito
visual observado. Também pelo difratograma da Figura 6.9, houve uma diminuigdo na
intensidade das reflexdes relacionadas a mulita, o que pode indicar o consumo da

fase secundaria para a formagao do SiAION [72].
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Figura 6.9 — Difratogramas de raios X do interior das ceramicas (A — alumina, M —
mulita, N — nitreto de silicio, S — SIAION).

6.3.2 MORFOLOGIA DA MICROESTRUTURA POR MEV

A Figura 6.10 mostra as imagens de MEV da superficie fraturada das amostras
produzidas. E sugerido uma diminuigdo no tamanho de grdos nas composicdes com
nitreto de silicio, como pode ser visto pela comparacdo das amostras de controle com
as composigdes de até 15% em massa de nitreto de silicio. As estruturas formadas
com a utilizagédo SizN4 dificultam a densificagao, sugerindo que a sinterizagéo dos pés
da matriz é inibida na presencga do nitreto de silicio. Em amostras com nitreto de silicio,
a densificacdo pode ser observada através do encolhimento dos pds da matriz,
resultando em uma diferenga no tamanho de gréo, impedindo a retragdo na regiao.
Além disso, forgas repulsivas fracas e diferentes caracteristicas da superficie entre as
fases sao responsaveis pela densificagcado parcial e formacéo de poros. Esses vazios
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sédo de dificil remogao na sinterizagdo sem pressao devido as longas disténcias de

difusdo para que as vacancias se movam para o limite dos graos [86].

Figura 6.10 — Imagens por MEV da face de fratura dos corpos ceramicos obtidos.
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Uma maior presenca de poros €& sugerida nas ceramicas Al203/SisN4
produzidas, possivelmente sendo mais pronunciada nas composi¢des de 5 e 15% em
massa. Sugere-se que a composi¢ao de 15% em massa exiba a maior quantidade de
poros internos, contribuindo negativamente para um desempenho mecanico critico.
Como se sabe, os poros atuam como concentradores de tensado, reduzindo a
resisténcia mecanica da ceramica em funcdo da fracdo volumétrica da porosidade
[30]. Por outro lado, nas composigdes de SisN4, ocorreu o reforgo in-situ, causando
um crescimento anisotrépico de gréos na forma de prismas hexagonais, promovendo
graos alongados e entrelagados, caracteristica que contribui para o surgimento de
mecanismos tenacificadores, levando a alta resisténcia mecénica e elevada
tenacidade a fratura por deflexdo das fissuras [14]. Esse crescimento anisotropico de
grao € uma caracteristica do nitreto de silicio, que pode ser observado nas imagens
MEV a partir da composicdo de 10% em massa, sendo mais pronunciado nas
amostras com 15%. Portanto, esse fendmeno esta possivelmente relacionado a fragéo

do nitreto de silicio na formulagdo do corpo ceramico.

6.3.3 DENSIDADE, RETRAGAO LINEAR E ABSORGAO DE AGUA

A Tabela 6.3 apresenta valores de algumas propriedades fisicas dos corpos
ceramicos a base de Al203/Si3sN4 investigados. Ambas as densidades (calculadas pelo
meétodo de Arquimedes e pela razdo peso/volume medidos) obtiveram valores muito
semelhantes. Com o aumento da propor¢ao de nitreto de silicio, a retracdo diminuiu,
havendo também uma diminui¢do na densidade. A alumina sem SisNs apresentou
uma densidade muito proxima dos valores tedricos, indicando que a sinterizagéo levou

a uma efetiva densificacao [87]. Além disso, apresentou a maior retragao.

Na composigdo de 5% em massa de nitreto de silicio, houve uma acentuada
diminuigao da densidade. Esse fendmeno ocorre porque a mulita formada possui uma
densidade menor que a alumina, 3,2 contra 3,9 g/cm3, respectivamente [88]. Nas
amostras com 10% em massa de nitreto de silicio, houve uma maior concentragao de
mulita, portanto, uma densidade ainda menor do que as das amostras com 0 e 5%. A
menor densidade (3,02 g/cm?3) foi alcangada pela composigdo com 15% em massa de
nitreto de silicio, ao qual, também foi sugerido uma maior porosidade interna de
acordo com a figura 6.10. De acordo com os difratrogramas na Figura 6.9, essas

amostras apresentaram quatro fases internas, entre elas, mulita, SisNs e SiAION.
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Essas fases tém densidades muito mais baixas do que a da alumina pura [89],
portanto explicando a diminuicdo da densidade ao longo dos aumentos na
concentracao inicial de nitreto de silicio.

Tabela 6.3 — Retragdo, densidade, perda de massa e absorgao de agua dos corpos
ceramicos investigados.

Densidade Absorgao

Perda de Densidade L. .
Composicao Retracao (%) Geométrica de Agua

Massa (%) aparente (g/cm?)
(g/cm?) (%)

0% 17,66 £ 0,24 2,90 + 0,31 3,88 + 0,01 3,88+0,01 0,01+0,00
5% 11,92+0,21 1,72+0,23 3,21 +£0,00 3,24+0,02 1,69+0,05
10% 10,19+ 0,28 2,07 + 0,32 3,05+ 0,01 3,08+0,02 0,79+0,09
15% 9,29 + 0,36 1,50 £ 0,35 3,02 + 0,01 3,02+0,02 0,65+0,17

As amostras com 5% em massa de nitreto de silicio apresentaram maior
absorgao de agua, o que poderia ter trabalhado para facilitar a passagem do oxigénio
e permitir uma melhor queima interna. O transporte aprimorado de oxigénio na
composic¢ao de 5% em massa pode ter levado ao aumento da decomposicédo do SisN4
e SIAION, o que por sua vez levaria a diminuigdo do volume cinza no interior das
amostras. Esse fendmeno pode de fato ser visto na Figura 6.7, onde a composi¢ao de
5% em massa exibe uma area cinza muito menor quando comparada as composi¢des
com maiores quantidades de nitreto de silicio. Essa cor cinza indica que houve uma

oxidagao incompleta, causada pela queima em um ambiente sem oxigénio.

Em contraste, as composi¢des de 10 e 15% em massa de SisN4 apresentaram
menor permeabilidade do oxigénio (indicado pela absorgdo de agua), resultando em
uma decomposicdo incompleta do SisNs. Durante um processo de queima
convencional, como o utilizado em nosso estudo, a superficie externa das amostras
sofre sinterizacdo antes do interior do corpo ceramico, pois o fluxo de calor € da parte
externa para a interna. Essa sinterizagdo externa inicial impede a passagem de
oxigénio para continuar a decomposigdo dos nitretos até a conclusdo. A menor
absorgao de agua indica uma dificuldade na permeabilidade e transporte do oxigénio
em diregao ao interior do material. O resultado seria uma regido escura maior nessas

amostras, como € realmente visto na Figura 6.7. Os corpos de alumina sem SizN4



49

apresentaram a menor absor¢do de agua, provavelmente devido a maior retragcéo e

densificagao, resultando em um menor niumero de poros.

6.3.4 DUREZA VICKERS E TENACIDADE A FRATURA

A Figura 6.11 mostra imagens de algumas das indentagdes Vickers. E possivel
visualizar que houve um aumento na area de indentagao, assim como no comprimento
das trincas geradas, conforme aumentou-se o teor de nitreto de silicio na formulagao
dos corpos ceramicos investigados. Entretanto, excetua-se desse comportamento as
amostras com 10%, pois houve uma reducdo no comprimento das trincas em
comparagao com as outras composi¢gdes, 0 que sugere uma maior tenacidade a

fratura.

0% - Ext. 7

10% - Int. 15% - Int.

oo

Figura 6.11 — Imagens das indentagbes Vickers co mesma ampliacio.

A Tabela 6.4 e a Figura 6.12 apresentam os resultados dos testes de dureza
Vickers das ceramicas produzidas. As ceramicas de alumina apresentaram a maior
dureza, com praticamente os mesmos resultados tanto externa (2079,92 + 155,71 HV)
quanto internamente (2087,90 HV + 214,19 HV), inferior a esperada para ceramicas
de alumina (2650 HV) [30].
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Os corpos ceramicos apresentaram uma redugdo gradual da dureza a medida
gue a quantidade de nitreto de silicio aumentou, mostrando também diferencas nos
resultados para os lados interno e externo. A composi¢cao com 5% em massa exibiu
valores de 1162,83 + 100,07 HV externamente e 1479,34 + 85,61 HV internamente. A
superficie externa das amostras de 10% em massa apresentou 890,35 + 45,65 HV
contra 1173,18 + 156,81 HV no interior do corpo ceramico. O fenbmeno pode ser

explicado pela diferenga na dureza da alumina e nas demais fases formadas.

As composigdes de 5 e 10% em massa mostraram uma maior concentragéo de
mulita externamente do que internamente, conforme indicado nos difratogramas,
Figuras 6.8 e Figura 6.9. A mulita apresenta uma dureza menor (1300 — 1500 HV) [90]
do que a da alumina densa (2650 HV) [30]. Esse fato explicaria a diferenga de dureza
entre as superficies internas e externas das ceramicas, porque a maior concentragcao

de mulita na superficie externa causa uma diminuigdo nos resultados de dureza.

As amostras de 15% em massa apresentaram um crescimento na média dos
resultados de dureza externa (1021,12 + 121,26 HV) e uma decrescimento da dureza
interna (981,17 + 89,82 HV) em comparagdo com a composigao de 10% em massa
de nitreto de silicio. Esse decréscimo nos valores de dureza interna, pode estar
relacionado a presenca de quatro fases internas nesta composicéo: alumina, nitreto
de silicio, mulita e X-SiAION. O SiAION fase X possui a menor dureza (1280 HV) [71]
entre as fases presentes, o que contribuiria para a reducao da dureza. Contudo, vale
destacar que as composicdes satisfazeram a condicdo minima necessaria de dureza

estabelecida na literatura para aplicacdo de ceramica balistica [21].

Tabela 6.4 — Dureza Vickers dos corpos ceramicos investigados.
Dureza (HV)

Composicaol

Ext. Int.

0% 2079,92 £ 155,71 | 2087,90 = 214,19
5% 1162,83 £ 100,07 | 1479,34 + 85,61
10% 890,35 £45,65 | 1173,18 £ 156,81
15% 1021,12 £ 121,26 | 981,17 + 89,82
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Figura 6.12 — Dureza Vickers dos corpos ceramicos investigados.

Para uma compreensdo mais completa das propriedades mecanicas das
composi¢des produzidas, sua tenacidade a fratura também foi avaliada. A tenacidade
a fratura foi determinada por meio da técnica da indentagdo [79], apesar das
incertezas inerentes ao método. A Tabela 6.5 mostra os valores de Kic para os lados
interno e externo dos corpos ceramicos investigados. Os corpos ceramicos de alumina
sem Si3sN4 apresentaram os maiores valores de tenacidade a fratura, mesmo um
pouco acima dos usualmente esperados para alumina densa (4,2 — 5,9 MPa.m'"?)
[30,91].

Entre os corpos ceramicos formulados contendo nitreto de silicio, as amostras
com 10% em massa apresentaram os maiores valores de tenacidade a fratura, com
resultados muito semelhantes, tanto na superficie quanto no interior. Os menores
resultados foram obtidos na parte externa dos corpos ceramicos com 15% em massa
de SisN4, seguindo a tendéncia observada anteriormente de degradagdo das
propriedades mecanicas nessa composigao.

Considerando o desvio padrao dos resultados, os corpos ceramicos com até
10% em massa de SizN4 apresentaram os mesmos valores de tenacidade a fratura
externa e internamente. Dentre todas composi¢cdes estudadas, os corpos ceramicos

preparados com 15% em massa de SisNs apresentaram a variagdo mais intensa.
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Apesar de apresentarem duas fases externas (alumina e mulita), a tenacidade a
fratura obtida para esta amostra foi a esperada para a fase mulita (1,5 — 3,0 MPa.m'?)
[90]. Tal fenébmeno pode indicar uma alta concentragdo de mulita e uma consequente
diminui¢cdo da presencga de mecanismos de fortalecimento [92]. Além disso, os corpos
ceramicos com 5 e 10% em massa de SisN4 apresentaram indicagdes visuais de uma
pequena concentragao inicial de outras fases secundarias (provavelmente SisN4 e X-
SIAION, como apresentado na composicdo de 15% em massa) que n&o sao
capturadas pela difracdo de raios X, como explicado anteriormente (Sec¢éo 6.3.1). O
X-SiAION deve contribuir negativamente para o resultado, pois apresenta menor
tenacidade a fratura (1,77 MPa.m"?) quando comparado a alumina [93]. No entanto,
o resultado encontrado internamente mostra que, mesmo na presenga do X-SiAION,
existe um equilibrio na resisténcia com os valores da superficie externa, sugerindo
que a fase SisNs (8 - 11 MPa.m'?) também esta levando ao surgimento de
mecanismos tenacificadores [14] [94].

Tabela 6.5 — Tenacidade a fratura dos corpos ceramicos investigados.
Kic (MPa.m'?)

Composicao

Ext. Int.
0% 6.79+1.3316.19+0.68
5% 420+0.7014.04 £ 0.93

10% 5.82+£0.65]5.52 £ 0.76
15% 271+0.13]4.13+£0.28

6.3.5 RESISTENCIA MECANICA A FLEXAO

A Tabela 6.6 e a Figura 6.13 mostram a variacdo da resisténcia mecanica a
flexdo dos corpos ceramicos produzidos em funcdo do teor de SisNs na sua
formulacdo. Os corpos ceramicos com 10% em massa de SisN4 apresentaram os
maiores resultados, 101,08 + 10,15 MPa, seguidos pelos corpos ceramicos sem Si3zN4
na formulacdo com 83,84 + 13,61 MPa. Os menores resultados foram observados
para os corpos ceramicos com 5 e 15% em massa de SisN4, 73,02 + 2,29 MPa e 66,55

+ 8,67 MPa, respectivamente. A resisténcia a flexdo dos corpos ceramicos € um
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excelente indicativo de desempenho sob os requisitos dindmicos do impacto balistico
[95].

Pode ser visto nas imagens de MEV (Figura 6.10) que os corpos ceramicos
com 5 e 15% em massa de nitreto de silicio sugerem uma porosidade interna mais
alta, um carater que também foi sinalizado por sua densidade e absor¢géo de agua
(Tabela 6.3). A porosidade contribui negativamente para a resisténcia mecénica a
flexdo, o que explicaria por que essas amostras apresentaram os menores resultados

em relagao as dos outros corpos ceramicos investigados.

Por outro lado, pode-se observar para os corpos ceramicos com teor de nitreto
de silicio, o estabelecimento de um balango entre porosidade, tamanho de gréo e
reforco in-situ, razdo pela qual estatisticamente os corpos cerédmicos dessas
formulagbes estariam no mesmo nivel de resisténcia mecanica. O equilibrio tende
positivamente para a resisténcia a flexdo em amostras preparadas com 10% em
massa de SizNs. Além de apresentarem, possivelmente um tamanho de gréo reduzido
em comparagao com o dos corpos ceramicos sem SisN4 na formulacéo, esses corpos
ceramicos também apresentaram uma pequena parcela do reforgco in-situ, o que
contribuiu para a resisténcia mecanica. Outrossim, eles sugerem a menor porosidade
interna quando comparadas as dos corpos ceramicos com 5 e 15% em massa de
Si3N4, como pode ser visto nas imagens de MEV (Figura 6.10). Além disso, de acordo
com os difractogramas internos (figura 6.9), essa composi¢cdo apresenta a maior
concentracdo de mulita internamente. A presencga da mulita também é relacionada a
uma melhora nas propriedades mecanicas [96] e o aprimoramento de mecanismo

tenacificados que também foi indicado pela tabela 6.5 para essa composicéao.

Ja, na composicdo de 15% em massa de nitreto de silicio, foi verificado a
presenca de quatro fases, entre elas o SIAION fase X. Esse material € uma fase de
transicdo e apresenta menor resisténcia mecanica quando comparada as das demais
fases presentes, fator que também contribui para a diminuicdo da resisténcia
mecanica a flexdo dos corpos cerédmicos produzidos [72]. Além disso, foi sugerido
uma maior porosidade na composicao de 15% em massa de nitreto de silicio, que
pode ter influenciado na resisténcia mecanica e é indicado pelos resultados obtidos.
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Tabela 6.6 — Resisténcia mecénica a flexdo dos corpos ceramicos investigados.

. _ [|Resisténcia a Flexao
Composicao
(MPa)
0% 83,84 + 13,61
5% 73,02+ 2,29
10% 101,08 + 10,15
15% 66,55 + 8,67
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Figura 6.13 — Resisténcia mecéanica a flexdo dos corpos ceramicos investigados.

6.3.5.1 Relacao resisténcia a flexdao x densidade

Em um contexto de ceramicas balisticas, a relacao entre a resisténcia mecanica
a flexdo e a densidade dos materiais € muito importante, uma vez que o peso total da
protecao ceramica € um fator relevante na sele¢ao de materiais para essa aplicacao
[97]. Estudos comprovam que a espessura da cerdmica esta diretamente ligada ao
desempenho balistico, com uma tendéncia crescente na eficiéncia da ceramica em
funcéo da diminuicdo da densidade [98]. Uma relacao entre a resisténcia a flexdo e a

densidade das ceramicas Al2O3/SisN4 produzidas pode ser vista na Tabela 6.7.



95

O corpo ceréamico de alumina sem SisN4 apresentou a menor relagdo entre
resisténcia e densidade. As amostras produzidas com 5 e 15% em massa de nitreto
de silicio apresentaram valores ligeiramente mais altos dessa relagao. Provavelmente,
esse fenbmeno que causou perda de resisténcia estd relacionado a menor
densificacdo e a presenga da fase X-SIAION, uma vez que esta fase possui
propriedades mecanicas inferiores as da alumina, da mulita e do nitreto de silicio [89].
Os melhores resultados foram alcangados pela composicdo de 10% em massa de
SizN4. Apesar da resisténcia a flexdo similar de todas as composigdes, a densidade
mais baixa das amostras de 10% em massa resultou em uma resisténcia especifica
muito maior, aproximadamente 53% superior que a dos corpos ceramicos sem SizNa.
Esse excelente aprimoramento indica que a ceramica com 10% em massa de SizN4
seria uma excepcional candidata para ser considerada na aplicagdo em blindagens
balisticas.

Tabela 6.7 — Relacéo entre resisténcia mecanica a flexao e densidade dos corpos
ceramicos investigados.

. olp
Composicao
(MPa/g/cm?)
0% 21,60 + 3,50
5% 22,71+0,72
10% 33,12 + 3,36
15% 22,00 + 2,85

Analisando os resultados, os corpos ceramicos de alumina com 10% em massa
de SisNs obtiveram os resultados mais consistentes, além de apresentarem uma
densidade aproximadamente 21% menor que a das amostras de controle (alumina
pura). A composi¢cdo de 10% em massa também mostrou uma dureza acima da
necessaria para uma ceramica balistica comercial [21]. Dentre as composi¢cdes com
nitreto de silicio, foi a que apresentou maior tenacidade a fratura, ainda maior que os
valores usualmente relatados na literatura para alumina [91]. Além disso, essa
composi¢ao alcangou uma resisténcia a flexao 20% maior que da alumina sem SizNa4,

o que torna ainda mais relevante, ao considerar a densidade significativamente menor.

Na tabela 6.8 pode ser verificado um comparativo entre os resultados obtidos
neste trabalho com valores de referéncia obtidos por outras ceramicas balisticas em
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relagdo a alumina pura. A cerdmica de Al2O3/SisN4 obteve a segunda melhor relagéo
entre a resisténcia a flexao / densidade, sendo superada apenas pela ceramica de
carbeto de boro. O B4+C é considerado por muitos autores como a melhor ceramica
balistica, que combina elevada resisténcia mecanica com baixa densidade,
entretanto, apresenta um elevado custo de aplicacao [44,99]. Dessa maneira, com a
fracao de 10% de nitreto de silicio na alumina, foi possivel produzir uma ceramica com
excelentes caracteristica, baixo custo de produgdo e grande potencial de aplicagao

em armaduras balisticas.

Tabela 6.8 — Relac&o das propriedades de diversas ceramicas com a alumina pura.

Resisténcia Densidade Resistencia a flexao

Ceramicas
a Flexao (%) (%) | Densidade (%)

Alumina / Nitreto

o + 20% -21% 53%
de silicio

Alumina / Zirconia +39% +12% 24%
Alumina / Mulita -8% -8% 1%
Carbeto de silicio +5% -20% 33%
Carbeto de boro +5% -37% 68%

Fonte: [11]
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7 CONCLUSOES

Neste trabalho, foram investigadas composi¢cdes ceramicas de alumina e
nitreto de silicio para obtencédo de corpos ceramicos para aplicagcdo como armadura
balistica. A partir dos resultados experimentais obtidos, pode-se concluir que:

a) Foi possivel sinterizar corpos de prova de alumina com teores de 5, 10
e 15% de nitreto de silicio. As amostras de alumina apresentaram uma coloragao
amarelada tanto externa quanto internamente. Ja as composigdes com nitreto
mostraram um aspecto esbranquicado externamente, enquanto internamente
apresentaram um gradiente de coloragao cinza, que aumentou em fungéo do teor de
nitreto de silicio.

b) A analise de difragdo de raios X mostrou que todas as composicdes
apresentaram duas fases, alumina e mulita, com exceg¢ao do interior da composicao
de 15% em massa, que apresentou quatro fases: alumina, mulita, nitreto de silicio e
X-SIiAION. Além disso, foi possivel verificar que houve a decomposig¢ao do nitreto de
silicio na atmosfera de ar e a consequente formagao de mulita.

c) De acordo com o aumento do teor de SizN4+ na composi¢ao, houve uma
diminuicdo na densidade e na retracdo, as quais estdo ligadas a densificagdo e a
diferenga de densidade das outras fases formadas com relagao a alumina. Além disso,
as amostras com 10% nitreto de silicio obtiveram uma densidade cerca de 21% menor
que das amostras de controle.

d) Os corpos ceramicos de alumina apresentaram o maior valor de
tenacidade a fratura, ainda mais alto do que o esperado, seguidas pelo corpo ceramico
10% em massa de nitreto de silicio na formulagdo. Além disso, verificou-se uma
diminuigao da dureza de acordo com a diminui¢cao do teor de alumina na composicéo,
em funcio da presenca de fases com menor dureza.

e) Os corpos ceramicos com 10% em massa de nitreto de silicio mostraram
0s maiores resultados na resisténcia mecanica a flexdo, cerca de 20% superior aos
valores apresentados pelo corpo ceramico de alumina sem SizN4. Além disso, sugere-
se uma maior porosidade interna nos corpos ceramicos com 5 e 15% de SisN4
podendo ter lavado a um desempenho mecanico inferior.

f) A melhor relagdo de resisténcia a flexdo/densidade foi obtida pela
composi¢cdo com 10% de nitreto de silicio, cerca de 53% superior as amostras de
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alumina sem SizN4s. Os demais corpos ceramicos apresentaram essa relagcao

estatisticamente similar a da alumina.

Dessa maneira, os dados apresentados sdo uma forte indicacdo de que os
corpos ceramicos de alumina com 10% de SisN4 sdo candidatos promissores a serem
consideradas para aplicagdes em blindagens balisticas, uma vez que € possivel ter a
mesma resisténcia mecanica com menor peso ou, inversamente, maior resisténcia
mecanica com 0 mesmo peso. Portanto, esses resultados contribuem para a evolugao
cientifica/tecnologica dessa area, possibilitando o avango e o desenvolvimento de
ceramicas para aplicagdes em blindagens balisticas.
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8 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Baseado nos resultados obtidos, sugere-se as seguintes linhas de pesquisa
para trabalhos futuros:

- Estudo das ceramicas de Al2O3/SisNs com diferentes teores de nitreto de
silicio na composi¢ao, para determinar se havera maior presenga de mecanismos

tenacificadores e o decorrente favorecimento na resisténcia mecéanica.

- Sinterizar as ceramicas em atmosfera de nitrogénio, ar sintético, vacuo, gas
inerte e comparar a diferenca em relagédo a decomposi¢ao do nitreto de silicio em
atmosfera de oxidante.

- Estudar a incorporacdo de aditivos na composi¢cdo que possam reduzir a

porosidade e/ou favorecer mecanismos de fortalecimento.

- Investigar melhores condigbes de tempo e temperatura de queima, além de
outros meios de sinterizagdo (two step sintering) que proporcionem melhores

resultados.

- Realizar ensaios dinamicos e de impacto balistico e correlacionar com os

resultados obtidos nos ensaios mecénicos estaticos.
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Tabela 9.0.1 — Dureza Vickers dos corpos ceramicos investigados (versao

completa).

Diagonal (pm)

Dureza (HV)

Amostra | Local | Indentagao Média / Desvio
d1 d2 | d Médio | Pontual Padriio
1 132,64 | 124,88 | 128,76 | 2237,03
2 133,46 | 131,36 | 132,41 | 2115,40
3 132,75 | 124,88 | 128,82 | 2235,12
Ext. 4 130,3 | 133,14 | 131,72 | 2137,62 | 2079,92 + 155,71
5 134,57 | 131,07 | 132,82 | 2102,36
6 149,84 | 131,68 | 140,76 | 1871,87
. 7 145,58 | 136,83 | 141,21 | 1860,09
0% 1 124,04 | 122,2 | 123,12 | 2446,67
2 134,69 | 125,87 | 130,28 | 2185,13
3 143,42 | 131,72 | 137,57 | 1959,68
Int. 4 148,83 | 138,04 | 143,44 | 1802,70 | 2087,90 + 214,19
5 136,04 | 126,49 | 131,27 | 2152,46
6 142,43 | 136,04 | 139,24 | 1913,10
7 134,11 | 128,23 | 131,17 | 2155,58
1 178,56 | 169,76 | 174,16 | 1222,75
2 179,55 | 158,08 | 168,82 | 1301,40
3 180,49 | 180,58 | 180,54 | 1137,92
Ext. 4 194,30 | 164,98 | 179,64 | 1149,28 | 1162,83 + 100,07
5 178,63 | 167,01 | 172,82 | 1241,78
5% 6 192,28 | 179,64 | 185,96 | 1072,49
7 198,06 | 184,40 | 191,23 | 1014,19
1 168,78 | 158,27 | 163,53 | 1386,96
nt. 2 162,95 | 164,88 | 163,92 | 1380,37 1479.34 + 85.61
3 155,20 | 152,27 | 153,74 | 1569,23
4 160,00 | 155,13 | 157,57 | 1493,87
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5 156,10 | 148,29 | 152,2 | 1601,15
6 159,07 | 156,17 | 157,62 | 1492,83
7 156,11 | 165,87 | 160,99 | 1430,99
1 202,04 | 195,12 | 198,58 | 940,51
2 208,13 | 217,24 | 212,69 | 819,90
Ext. 3 213,67 | 197,07 | 205,37 | 879,35 890,35 + 45,65
4 193,17 | 204,88 | 199,03 | 936,31
6 197,08 | 208,84 | 202,96 | 900,35
7 206,98 | 206,98 | 206,98 | 865,72
10% 1 190,79 | 189,46 | 190,13 | 1026,02
2 174,68 | 160,15 | 167,42 | 1323,26
3 164,68 | 174,55 | 169,62 | 1289,15
Int. 4 168,09 | 169,22 | 163,66 | 1384,76 | 1173,18 £ 156,81
5 187,41 | 175,04 | 181,23 | 1129,27
6 188,1 | 185,53 | 186,82 | 1062,70
7 184,52 | 201,21 | 192,87 | 997,07
1 232,01 | 184,9 | 208,46 | 853,51
2 194,21 | 156,24 | 175,23 | 1207,93
3 187,17 | 180,3 | 183,74 | 1098,63
Ext. 4 185,57 | 182,65 | 184,11 | 1094,15 | 1021,12 £ 121,26
5 194,3 | 206,13 | 200,22 | 925,21
6 191,64 | 190,55 | 1911 1015,63
. 7 194,44 | 200,15 | 197,3 952,80
19% 1 213,66 | 208,79 | 211,23 | 831,27
2 198,2 | 197,16 | 197,68 | 949,09
3 197,08 | 197,09 | 197,09 | 954,83
Int. 4 190,37 | 189,36 | 189,87 | 1028,83 | 981,17 £ 89,82
5 196,14 | 195,14 | 195,64 | 968,99
6 185,38 | 177,57 | 181,48 | 1126,16
7 193,17 | 190,27 | 191,72 | 1009,02
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Tabela 9.0.2 — Tenacidade a fratura dos corpos cerémicos investigados (versao
completa).

Trincas (um) Kic (MPa.m'?)
Amostra]Local|Indentacao Media /
c c2 c3 c4 c Médio |Pontual| Desvio
Padrao
1 241,84 | 187,68 | 203,01 | 200,3 | 208,22 | 4,84
2 143,31 | 168,85 | 211,06 | 158,16 | 170,35 | 6,54
3 186,43 | 203,94 | 195,21 | 189,74 | 193,83 | 5,39
Ext. 4 157,22 | 160,99 | 194,15 | 158,92 | 167,82 6,69 |6,79+1,33
5 98,96 | 137,61 | 1853 | 157,09 | 144,74 8,36
6 140,04 | 116,76 | 139,39 | 193,75 | 147,49 | 8,12
\ 7 165,87 | 159,02 | 130,82 | 162,31 | 154,51 7,58
0% 1 183,43 | 190,27 | 159,61 | 112,3 | 161,39 | 7,10
2 160,98 | 200,04 | 204,94 | 200,09 | 191,51 5,49
3 152,22 | 197,08 | 174,68 | 166,83 | 172,70 6,41
Int. 4 168,09 | 162,1 | 175,66 | 192,89 | 174,69 | 6,30 |6,19+0,68
5 181,76 | 172,69 | 198,24 | 170,29 | 180,75 | 5,99
6 192,28 | 184,39 | 147,32 | 138,06 | 165,51 6,83
7 218,56 | 237,08 | 190,27 | 145,40 | 197,83 | 5,23
1 136,6 | 165,88 | 318,2 | 173,7 | 198,59 | 5,20
2 234,15 206,85 | 340,5 | 207,81 | 247,33 | 3,74
3 280,11 | 243,95 | 177,59 | 249,80 | 237,86 | 3,97
Ext. 4 271,47 | 262,59 | 314,15 | 280,98 | 282,30 3,07 [4,20+£0,70
5 187,59 | 205,86 | 246,88 | 249,85 | 222,55 | 4,38
\ 6 294,69 | 175,65 | 235,15 | 203,90 | 227,35 | 4,24
> 7 165,06 | 209,79 | 248,83 | 212,72 | 209,10 | 4,81
1 164,92 | 247,85 | 197,07 | 241,0 | 212,71 4,69
2 148,31 | 253,68 | 251,71 | 269,28 | 230,75 | 4,15
Int. 3 179,58 | 313,17 | 171,17 | 297,64 | 240,39 | 3,90 |4,04+0,93
4 205,86 | 245,85 | 187,32 | 247,82 | 221,71 4,41
5 186,34 | 442,00 | 245,85 | 379,61 | 313,45 | 2,62
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6 200,99 | 282,03 | 266,38 | 365,38 | 278,70 | 3,13
7 168,81 | 198,14 | 191,31 | 219,59 | 194,46 | 5,37
1 127,84 | 197,13 [ 282,06 | 196,1 | 200,78 | 5,11
2 177,04 | 91,12 | 301,16 | 100,16 | 167,37 | 6,72
et 3 109,29 | 168,78 | 222,44 | 185,39 | 171,48 | 6,48 582+ 0,65
5 180,49 | 148,32 | 171,72 | 264,44 | 191,24 | 5,50
6 100,99 | 113,51 | 274,15 | 251,86 | 185,13 | 5,78
7 113,17 | 200,06 | 180,17 | 288,84 | 195,56 | 5,32
10% 1 178,01 202,29 [ 173,88 | 223,6 | 194,45 | 5,37
2 97,58 | 165,85 | 195,12 | 200,40 | 164,74 | 6,88
3 165,39 | 194,6 | 218,05 | 197,91 | 193,99 | 5,39
Int. 4 173,99 | 198,14 | 259,78 [ 205,03 | 209,24 | 4,81 |552+0,76
5 167,66 | 164,42 | 255,68 | 187,98 | 193,94 | 5,39
6 216,33 | 205,59 | 243,94 | 186,66 | 213,13 | 4,68
7 126,04 | 184,76 | 257,56 | 144,42 | 178,20 | 6,12
1 276,11 | 252,73 | 267,32 | 391,3 | 296,87 | 2,84
2 285,05 | 324,75 | 221,47 | 379,56 | 302,71 | 2,76
Ext. 5 1444 | 430,33 | 377,57 | 248,80 | 300,28 | 2,80 |2,71+0,13
6 355,38 | 330,74 | 329,77 | 261,58 | 319,37 | 2,55
) 7 220,49 | 373,66 | 314,15 | 354,15 | 315,61 | 2,60
15% 1 168,83 | 221,54 | 290,77 | 234,4 | 228,87 | 4,20
2 196,1 | 194,23 | 305,63 | 228,29 | 231,06 | 4,14
Int. 3 222,65 | 217,58 | 297,6 | 212,69 | 237,63 | 3,97 |4,13+ 0,28
4 160 | 203,91 319,1 | 187,36 | 217,59 | 4,53
5 214,69 | 207,80 | 348,29 | 209,76 | 24514 | 3,79

Tabela 9.0.3 — Resisténcia mecanica a flexdo dos corpos ceramicos investigados
(versdo completa).

Médulo de Ruptura (MPa)

Amostra |Carga P (N)

Individual

Média / Desvio
Padrao

0% | 8 2356,89

85,21




9 1719,35 63,78
10 | 2976,97 | 106,52
11 | 2059,78 72,34
12 | 2692,37 90,08 53,84+ 13,61
13 | 2561,57 87,67
14 | 2348,83 81,29
8 2135,48 69,57
9 2217,29 72,89
5% 10 | 227248 i 73,02 + 2,29
11 | 2286,16 72,01
12 | 2344,57 74,18
13 | 2414,57 76,46
8 294875 86,91
9 3046,39 97,7
10 3475,8 114,41
10%| 11 | 3301,07 98,91 | 101,08 +10,15
12 3287,9 101,1
13 | 365829 | 114,35
14 | 3011,78 94,19
8 2154,61 65,24
9 2390,93 71,56
10 2088,4 62,01
15% | 11 | 1942,67 55,28 66,55 + 8,67
12 | 2631,93 72,86
13 | 2660,78 79,92
14 | 174751 58,96
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