


DESEMPENHO DAS CERAMICAS ESTRUTURAIS
ASSOCIADO AOS METODOS DE CONFORMAGAO
POR INJECAO, PRENSAGEM ISOSTATICA E
PROJETOS DE EQUIPAMENTOS E MOLDES

Carlos Alberto Fortulan

Tese apresentada a Escola de Engenharia de
S&o Carlos, da Universidade de S&o Paulo,
como parte dos requisitos para obtencdo do

Titulo de D¢ tor em E:gyenharia Mecanica.

ORIENTADOR: Prof. Dr. Benedito de Moraes Purquerio

IIIIIIII!llllilﬂl[lll!l[(floﬂllﬂlll!llllllllll!(lﬂlﬂlll(lﬂl

DEDALUS - Acervo - EESC

Sao Carlos
1997




Class._
e
St

8]
Lk e

- [ By

Tombo L

0

Ficha catalografica preparada pela Segao de Tratamento
da Informagao do Servigo de Biblioteca - EESC-USP

F7454d

Fortulan, Carlos Alberto

Desempenho das cerdmicas estruturais associado
aos métodos de conformagdo por injegdo, prensagem
isostatica e projetos de eguipamentos e moldes /
Carlos Alberto Fortulan. -- Sdo Carlos, 1997.

-- Escola de Engenharia
1997.

Tese (Doutorado) .
de S&o Carlos-Universidade de Sao Paulo,

Area: Engenharia Mecéanica

Orientador: Prof. Dr. Benedito de Moraes
Purgquerio "

1. Ceramicas avancadas. 2. Cerdmicas
estruturais. 3. Conformagdo. 4. Processamento.
5. Injegdo cerdmica. 6. Prensagem isostética.
I. Titulo.




FOLHA DE APROVACAQ

Candidato: Engenheiro CARLOS ALBERTO-FORTULAN

Tese defendida e aprovada em 12-09-1997
pela Comissdo Julgadora:

N

Prof Titular BENEDITO DE MORAES PURQUERIO (Orientador)
(Escola de Engenharia de S0 Carlos - Universidade de S2o Paulo)

Prof. Doutdt. WALD ,DIMIR BOSE FILHO
(Escola de Engenharid de Sao Carlos - Universidade de Sao Paulo)

géuﬁw%g et u@ég‘q .

Profa. Doutora CECILIA AMELIA DE CARVALHO ZAVAGLIA
(Universidade Estadual de Campinas- - UNICAMP) ~

Profa. Doutora DULCINA MARIA PINAZTI FERREIRA DE SOUZA

(Universida /7 Federal do Sdo 7 iri .
L/UU {vﬂ !// 1

Prof. Do tor CIO O MORELLI
(Umversx de Fed al do Sao Carlos - UFSCar)

ot M

Prof Wesociado AR JOSE IRA PORTO
Ca

Prof. Tigidar J)AE VITOR MOCCELLIN
Vice-Bsésidenyq da Comissio-de Pos-Graduagio
em exercicio



A Marilza, minha esposa, pela alegria das
conquistas e pelo discernimento das
longas privagdes.

Aos meus pais, Antonio e Zélia, por fazerem
da formacéao de seus filhos, a bandeira de
suas vidas.

Em memédria de Angelo Carlos, tio, amigo e
conselheiro, que sempre admirou e
recomendou a o0 decurso da vida

académica/cientifica.



AGRADECIMENTOS

Ao Professor Dr. Benedito de Moraes Purquerio, orientador,

conselheiro e administrador, pelo profissionalismo e dedicacgéo.

Ao amigo e técnico do DEMA-UFSCar Walter Aparecido Mariano,

pelos ensinamentos, analises e preparacao de amostras.

Aos Professores Dr. Benedito Di Giacomo e Arthur Vieira Porto

pelos aconselhamentos técnicos e filosoficos.

Aos amigos e técnicos do LAMAFE Adao Santo Bolzan, José Carlos
Botelho, José Carlos Risardi, Luis Carlos Bruno, pelo apoio, participagao,

dedicacgéo, compartilhamento e infraestrutura dedicada.

Aos Professores que constituiram a Banca Examinadora pelas

contribuicbes que, em muito, valorizaram o trabalho.

Aos amigos e companheiros de trabalho, Aparecido C. Gongalves,
Inacio Regiani, Luis A. Balestrero, Paulo Alberto Silveira Wrege, Regina
Célia Chaves Regiani, Renato Jasinevicius e Rogério Akihide lkegami, pela

amizade, apoio, incentivo e pelas discussdes ocorridas no periodo.

Ao engenheiro Volnei Tita pela introduc&o dos ensaios de elementos

finitos na otimizag&o do projeto da prensa isostatica.

As técnicos do Departamento de Materiais-EESC-USP, José Silvano

C. Lima e Joao Gerénimo Bernardi pelo apoio técnico prestado.

Em memoéria do Professor Alfredo Américo Hammar que com

extrema sensibilidade disciplinou nossas pesquisas bibliograficas.

A FAPESP, pela ajuda financeira e pela profissionalismo

desempenhado pelos seus assessores.
Ao PADCT/CNPq pelos auxilios recebidos.

A todos os Professores, Funcionarios e Alunos do Departamento de

Engenharia Mecanica que sempre estiveram presentes e participativos.



SUMARIO

LISTADE FIGURAS ...

LISTADE TABELAS ...

LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS ...,

LISTADE SIMBOLOS ...t

RESUMO

ABSTRACT

4 INTRODUGAO ... oo

2 CERAMICAS AVANGADAS .......oooovmiieeeeeeeeeeee e

21  Ceramicas EStruturais ..........cooovme e,

211

Aplicacdes de ceramicas estruturais................ccccccceeeeeeeein

2.2 Conformacéo de Cerdmicas Avancadas ..................oceeevernennnns

2.21

2211
2212
2213
2214
2215
2216
2217
2218

Injecao de massa CeramicCa...........ccoceveeveeiieeeeeeeieee e

Comportamento reoldgico da mistura ceramica injetavel......

Veiculo organico (VO) .....coooeiiiiiiiiee e

Técnicas de Mistura ..o,

Conformagado por iNJECED ..........covvvvvieeeieeeieeeee e

Retragcdo do corpo injetado ............ccccooiiiiiiiii

Extracdo do veiculo organico .............ccccccceiieeeeiiieeeeeee

Defeitos e problemas da inje¢&o de ceramica.......................

Moldes de INJECAO............ooviiiiiiicce e

222 Prensagemisostatica...............c.oooovieiiiiiiiii L

2221

Moldes

Xii

Xiii

10
22
22
26
26
30
30
32
33
35
36
38
41



3 REVISAODATEORIA........ocoooieeeeeeeeeeeeeeee e,

3.1 Propriedades Mecanicas dos Materiais Ceramicos e Suas

Medidas .......ue e
3.1.1  Resisténcia MeCaNICa............oeeiiiiiiiiiiiiiee e
3.1.2 Resisténciatedrica ..............ccccooiiiiii
3.1.3 Tenacidade afratura ...........c.cccooiiiiiiiiiiiii e
3.1.4 Medidas da resisténcia mecanica.............cccccceeeriiiecenannnn.
3.1.5 Medidas da tenacidade afratura......................
3.1.6 Estatisticade Weibull .............cc..oi
3.2 Desgaste Abrasivo de Materiais Ceramicos..............................
3.2.1 Coeficiente de atrito para cerdmicas..............cccceeoveiiieieee.n.
3.22 Mecanismodedesgaste............ccoiiiiiiiiiiiiiii e
3.2.3 Desgaste e condi¢des experimentais....................cceeeeieeen.
3.24 Equipamentos de ensaios ............coieiiiiiiiiiiiiiee e
3.3 Dimensionamento de Vasos de Pressdo para Prensas
ISOStAtICAS ..o
4 METODOLOGIA APLICADA........oooiiiieee e
41 Formulagbes e Preparacédo da Matéria Prima...........................
411 Moagemdaalumina.............coeoiiiiiiiiiiiiiiiiiee e
412 Preparacdo da composicdo de alumina para a injegéo
COIAMICA ... iieiiie ettt ettt e e st e e e a e e annaceeeennns
41.3 Preparagdo da composi¢cao de alumina para a prensagem
ISOStALICA ...
4.1.4 Matérias primas utilizadas ...
4.1.5 Equipamentos utilizados............ccooeiiiiiii
4.2 ENSAIOS. ..o
4.2.1 Caracterizacdo da microestrutura.........................ocoooooi
422 Propriedades meCaniCas ...........ccoeeeeeiiiiiiie e,
423 Resisténciaaodesgaste...........ccccoeeiiiiiiiiiiii

5 PROJETO DA PRENSA ISOSTATICA, MOLDES,
CONFORMACAO E USINAGEM DOS CORPOS DE PROVA..

5.1  Prensa lsostatiCa ...

43

43
44
46
50
51
54
57
60
61
62
68
70

72

77
78
79
82

83
83
85
86
86
87
88

90
91



511 Vasode PreSS80........ccooovuueeeiieee e

5.1.1.1 Dados técnicos do aco selecionado para a fabricacdo do
VaS0 A€ PreSSA0.......uuuiiieeeiiiiiiie et e e e

5.1.1.2 Dimensdes iniciais do vaso de pressao...............cccccvvvuunnnnn...
5.1.1.3 Calculo da espessura minima do vaso de presséo...............
5.1.1.4 Verificacdo da maximatensao .....................ccccooiiiiiinnnn.

5.1.1.5 Verificagcdo da maxima tens&o devido a presenca de uma
trinca superficial interna...............ccccoo

5.1.2 Tampae sistemadefechamento.............................co..
5.1.3 Unidade hidro-pneumatica............cccccoeeeeeeiiiiiii,
5131 OflUIdO . .eoiiieiee e
5.1.3.2 Booster hidro-pneumatico ....................cooooviiiiiiiiiiiieee e,
5.1.3.3 Diagrama hidrauliCo............ccoooeviiieiiiiii
5.1.3.4 Diagrama pneumatiCo ...........cccoeeeeeiiiiiiii
5.1.4 Materiais e componentes utilizados...............coovvvviiiieeeenn.
5.2 MOIAES. ...
521 Corpo de prova para COMpPresS&0..............c.ooovveeevrevirinennnnnnnn
5.2.1.1 Molde para prensagem isostatica.................................o.cc.l
5212 Molde parainj@Cao ..........ccceeveiiiieeeeeeeeeieeeieeeieeeenes
5.2.2 O diSCO...ciiiiiieeiieeiee e
5.2.3 O PINO. e
5.3 USINAQEM. ..o
531 Usinagem averde...........cccoeeeeeeieeeeeeeeeeic e
5.3.1.1 Retificadorade corposdeprova.........c....cooovveeiiiiiieeriinenenenn.
5.3.1.2 Usinagem a verde dos corpos de prova....................coveeeennns
5.3.2 Usinagem apos sinterizaca0.............ccoooooiiiiiiieiiiiiiieee e

5.3.2.1 Corpo de prova para COmMpPresS&0............ceeeeeeevvvineeeeeeeeennnnns

6 ENSAIOS EXPERIMENTAIS, RESULTADOS E DISCUSSOES....
6.1  Otimizacao da Distribuicdo Granulométrica...............................

6.2 Desempenho dos Processos de Conformacéo e dos Moldes
ASSOCIAAOS ...

92
94

95
95
96

97
97

100
101
101
103
104
105
106
106
106
109
113
113
115
116
116
119
123
123

125
125

128



6.2.1 Desempenho do processamento da prensagem isostatica....
6.2.2 Desempenho do processamento da injecdo ceramica..........
6.3 Caracterizacdo das Microestruturas..................ccccceeeeeeeieennnnnnn.
6.3.1 Anadlisedamatériaprima..........ccccccooeiiiiiiiiiiie e
6.3.1.1 Andlise da microestrutura da alumina 96% ...........................
6.3.1.2 Analise da microestrutura da alumina 99,5% ........................

6.3.2 Avaliacdo do processo de conformagdo através da
MICTOESIIULUNA ...

6.3.2.1 Microestrutura obtida pela prensagem isostatica..................
6.3.2.2 Microestrutura obtida pela injecao cerédmica.........................
6.4 Analise da Resisténcia a Compressao.............cccvvvvvvvvieieennnnn.
6.5 Analise da ResisténciaaoDesgaste ....................cccooiiieeeie.
6.5.2 Resisténcia ao desgaste dos pinos prensados ......................
6.5.2 Resisténcia ao desgaste dos pinos injetados.........................
6.6 Desempenho da Prensa lsostatica........................ocooovvei.

6.7 Condicoes da Usinagem aVerde..................cccoovvviiiiiiiiinnnnnnnn.

7 CONCLUSOES E RECOMENDAGCOES. ......cooviviieeee,
7.1 ConclusBes ParCiais ......ooonvoe e
7.2  ConCIUSOES GEIAIS .o.ovneeee e,

7.3 Recomendacbes para Futuros Trabalhos ...................ccccceenai.

8 REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS. ..o oo

128
129
135
136
136
138

141
141
151
156
161
162
166
171
172

173
173
178
178

180



LISTA DE FIGURAS

Figura 2.0.01

Figura 2.1.01

Figura 2.1.02

Figura 2.2.01

Figura 2.2.02

Figura 2.2.03

Figura 2.2.04

Figura 2.2.05

Figura 2.2.06

Figura 2.2.07

Figura 2.2.08

Figura 3.1.01

Figura 3.1.02

Novo conceito de projetos no desenvolvimento de
ceramicas estruturais super resistentes e super
tenazes [NHHARA (1991)]. oo

Esquema de protese coxo-femural [ZAVAGLIA
(1993) . oo

Implante dentario de ceramica densa com relevo na
superficie [HEIMKE (1987)]...........coooovoi

Diagrama de Venn ilustrando a situacdo de melhor
aplicagdo do processo de injecdo de massas
ceramicas [GERMAN (1990)] ........ccoooviiiiieeieennn,

Etapas do processo de inje¢cdo de cerémica...............

Ciclo basico de moldagem por injecdo [GERMAN
(1990)] e

Alguns dos possiveis defeitos nos moldados por
injecdo que podem ser notados apo6s a remocgao do
VO [GERMAN (1990)]. ...cvvmmiieiiieeeeeee e

Desenho esquematico de um molde de injecdo
[GERMAN (1990)]. ...ooviiiiiieee e

Esquema para obtencdo de um produto por
prensagem isostatica [RICHERSON (1992)].............

Compressao das particulas cerdmicas pelo fluido
pressurizado [ASHBY (1992)]. ....cccoooiiiieiieieeeeeee.

Desenho esquematico de um molde para prensagem
isotatica de um tubo cerdmico [MCENTIRE (1984)]..

Curvas de tensdo de tragcdo x deformacgido para
diversos materiais [GUY (1980)]. ..............................

Representacido da teoria de amplificacdo de tensao
na ponta de uma trinca [ZANOTTO et al. (1991)]. ....

08

16

18

23

25

31

35

37

38

39

42

45

48



Figura 3.1.03

Figura 3.1.04

Figura 3.1.05

Figura 3.1.06

Figura 3.1.07

Figura 3.1.08

Figura 3.1.09
Figura 3.2.01

Figura 3.2.02
Figura 3.2.03
Figura 3.2.04

Figura 3.2.05

Figura 3.2.06

Figura 3.2.07

Figura 3.3.01

Representacdo esquematica da validagdo dos
critérios de GRIFFTH e IRWIN [ZANOTTO et al.
(1991 e

Fator de intensidade de tensdo para os diferentes
modos de carregamento [RICHERSON (1992)]. ......

Comportamento da propagagdo de uma trinca em
um material fragil sob acdo de uma tensao
compressiva [AWAJl et al. (1993)]. ...l

Modelo de ensaio compressivo com a insercéo de
assentos [AWAJl et al. (1993)]......coevvvemieeiiiii .

Técnicas aplicadas para determinacdo da
tenacidade a fratura [QUINN et al. (1992)]................

llustragdo esquematica de uma fratura produzida
pelo sistema de impressdo Vickers, com carga
maxima P, mostrando as dimensdes caracteristicas
¢ e a do prolongamento das trincas radial/mediana
e impressao de dureza, respectivamente [ANSTIS
etal (1981)] oo

Distribuicéo tipica de Weibull [RICHERSON (1992)]. ..

Tipos de trincas introduzidas por atrito
[KATO (1990)]. oo

Modelo de desgaste de ceramica [KATO (1990)]........
Relacdo tedrica entre K__ /P \c e d/c [KATO (1990)].

Regimes da severidade do contato em deslizamento
a seco de alumina com v, 4m/s e P, 20N
[BLOMBERG etal. (1994)]......ccccceeeiiiiiiiii,

llustracdo esquematica da superficie desgastada de
mancais de alumina sujeitos ao desgaste severo
[ANDERSSON et al. (1993)]. ....coovvveiiiieeeeeeeeee

Mapas de desgaste de ALO,; ilustrando os
parametros de contorno com respeito aos

diferentes regimes de velocidade e carregamento
normal [BLOMBERG et al. (1994)]............................

Equipamento de ensaio tipo  pin-on-disc
[PEREZ-UNZUETA etal. (1991)]. .

Representagc&o de um defeito na parede de um vaso
de pressio com parede estreita [ASHBY (1992)]. ....

49

50

53

54

55

56
59

62
63
64

65

67

68

71

73



Figura 3.3.02

Figura 3.3.03

Figura 4.1.01

Figura 4.1.02

Figura 4.1.03

Figura 4.1.04

Figura 5.1.01
Figura 5.1.02

Figura 5.1.03

Figura 5.1.04
Figura 5.1.05
Figura 5.1.06

Figura 5.1.07
Figura 5.1.08
Figura 5.1.09

Figura 5.1.10

Figura 5.1.11

Distribuicdo de tensdo em um cilindro de parede
espessa e submetido a pressdo interna p [ZHENG
etal (1995)]. ..o

Distribuicdo de tensdo em um cilindro de parede
espessa, com trinca superficial semi-eliptica e
submetido a pressao interna p [ZHENG et al
(1995)]. et

Distribuicdo granulométrica obtida pela moagem da
alumina calcinada 5SG [FORTULAN et. al. (1996)]..

Desenho esquematico do corpo de prova para o
ensaio de compressdo (dimensbées em mm)
[AWAJL et al. (1993)]. ..eeviiiiiiiiiiiniie e

Desenho esquematico, em a) o pino € em b) o disco
empregado no ensaio de desgaste tipo pin-on-disc
(dimensdes em mm) [LIMA (1996)]..........cceverniiein.

Desenho esquematico da montagem do pino
ceramico na haste metalica, em a) montagem
desenvolvida por LIMA (1996) e em b) a
configuragdo adotada neste trabalho (dimensbes
€M MM ). oot e e e et e e e amn e e acnneeeee

Prensa isostaticaafrioviaumido ...........cccooovveeeein...

Desenho esquematico do vaso de pressao da prensa
isostatica (dimenséesem mm)............ccccvviiiiiennnn.

Possibilidades de fechamento e travamento da
tampa no vaso de pressao..........cccceeeeeveeiiiinenenennnnn.

llustracao frontal e em corte da prensa isostatica .......
llustracao lateral e em corte da prensa isostatica........

llustracdo da montagem do grampo, tampa e vaso
e PrESSA0 ....iiiiiiiiiiiiie e e

Esquema basico de um boosfer hidropneumatico
para elevadas pressOesS..........oooveeeeeeiiiiiiiieeeeeee

Apresentacdo do booster hidropneumatico utilizado
naprensaisostatica.........................cccooiiii

Diagrama hidraulico da prensa isostatica...................

llustragdo anterior da prensa destacando a
montagem da unidade hidraulica da prensa
isostatica. .........coooii

Diagrama pneumatico da prensa isostatica.................

74

75

81

88

89

89
91

96

98
99
99

100

102

102

103

104
105



Figura 5.2.01

Figura 5.2.02

Figura 56.2.03

Figura 5.2.04

Figura 6.2.05
Figura 5.2.06

Figura 5.2.07

Figura 5.2.08

Figura 5.2.09

Figura 5.2.10

Figura 5.2.11

Figura 5.3.01

Figura 5.3.02
Figura 5.3.03

Figura 5.3.04
Figura 5.3.05
Figura 5.3.06

Figura 5.3.07

Figura 5.3.08
Figura 5.4.01

Dimensbes a verde obtida na usinagem do corpo de
prova (dimensdes em mm) .........c...ooooeeeeeeeeniiinnnn.

Desenho esquematico do molde para prensagem
isostatica (dimensGes em mm).......................

Tarugos prensados para obtencdo dos corpos de
provas a verde (a esquerda) e sinterizado (a
QITEILA) v,

DimensGes da cavidade do molde de injecdo
(dimensdes em Mm) .......oeeeeiiiiiiiieiiiiieee e

Desenho esquematico do molde de injeco................

Molde de injecao do corpo de prova de compressao,
aberto e com a cavidade preenchida.......................

Corpo de prova recém injetado com o canal de
alimentaC8o ...

Discos prensados e o molde empregado na sua
OBIENCAOD ...

Dimensdes da cavidade do molde de inje¢&o do pino
(dimensdes em mm)

llustragdo do molde de injecéo do pino, em a) um
corte do molde montado e, em b) vista em planta
daplacainferior..........ccccceeeeeeiieeeeeei e,

llustracdo do molde do pino preenchido......................

Desenho esquematico da retificadora de corpos de
Prova VErdesS ...........cccooiieieiiiiiiiiieiiaieeeeeee e

Retificadora de corpos de prova construida.................

Montagem do tarugo obtido por prensagem isostatica
NO sUPOte de Qir0 ......o.uuueeeiiiiiieie e

Usinagem do corpo de prova para compressao..........
Corte das faces do corpo de prova para compressao

Usinagem do pino prensado isostaticamente para o
ensaio dedesgaste...........ccccccciiiiiiiiin i

Corte das faces do pino prensado isostaticamente
paraoensaiodedesgaste....................c.iieiinn.

Corpos de prova antes e apés a sinterizac&o .............

llustracdo esquematica do dispositivo de usinagem
das faces das bases dos corpos de prova................

107

108

109

110
111

112

112

113

114

114

115

118
119

120
121
121

121

122
122



Figura 6.1.01

Figura 6.1.02

Figura 6.2.01

Figura 6.2.02

Figura 6.2.03

Figura 6.3.01
Figura 6.3.02
Figura 6.3.03
Figura 6.3.04
Figura 6.3.05
Figura 6.3.06
Figura 6.3.07
Figura 6.3.08
Figura 6.3.09

Figura 6.3.10

Figura 6.3.11

Variagdo da densidade aparente com a
concentragédo de pés MB/MV. ...

Distribuicdo granulométrica obtida com a mistura da
alumina moida (20%MB/80%MV e
40%MB/BOY%MV) ....oooiiiiiieeee e

llustracdo de uma porgdo da MCI solidificada
destacando os aglomerados formados durante a
etapa de mistura e aquecimento...............................

Defeitos de ruptura da camada externa do corpo de
prova, em a) magnificagao de 200 vezes e, em b)
detalhe com magnificagdo de 1000 vezes................

llustracédo dos principais defeitos ocorridos durante a
remoc¢éo do VO, em a) os decorrentes da retragao
da camada externa e em b) os devido a evolugao
de vapores no interior do Corpo ...........ccceeeeeeerreeennnnn.

Preparacdo das amostras para caracterizagcédo da
microestrutura (MEV) ...

Microestrutura da Alumina 96% com magnificagéo de
2000 VEZES. ....evvvveeieiiee e

Microestrutura da Alumina 96% com magnificacéo de
SO0 VEZES....coiiiiieii e

llustracéo da impresséao Vickers efetuada na Alumina
96%, P, 98N ...

Microestrutura da Alumina 99,5% com magnificacéo
de 2000 VEZES.....co o

Microestrutura da Alumina 99,5% com magnificagdo
de S00VEZES........cooiiiee e

Representacdo da impressao Vickers efetuada na
Alumina 99,5%, P, 98N ...

Variagdo da densidade aparente com a pressao de
prensagem isostatica ..o,

Variagdo das retragbes de sinterizagcdo com a
pressao isostatica...................ooooiiiii

Microestrutura da Alumina 99,5% prensada
isostaticamente a 200MPa com magnificacédo de
5.000 VEZES ......oeiiiiiiiiiiiee e

Microestrutura da Alumina 99,5% prensada
isostaticamente a 200MPa com magnificacdo de
1.000 VEZES.....oeieeeeeeeeeee e,

126

127

131

133

133

135

137

137

138

140

140

141

142

142

145



Figura 6.3.12

Figura 6.3.13

Figura 6.3.14

Figura 6.3.15

Figura 6.3.16

Figura 6.3.17

Figura 6.3.18

Figura 6.3.19

Figura 6.3.20

Figura 6.3.21

Figura 6.4.01

Figura 6.4.02

Figura 6.4.03

Figura 6.4. 04

Figura 6.4.05
Figura 6.5.01

Representacdo da impressé&o Vickers efetuada na
Alumina 99,5-200MPa, P, 98N...............................

Microestrutura da Alumina 99,5% prensada
isostaticamente a 150MPa com magnificacdo de
5,000 VEZES.....ouiiiiiee e

Microestrutura da Alumina 99,5% prensada
isostaticamente a 150MPa com magnificacéo de
1.000 VEZES ...

Representacdo da impressdo Vickers efetuada na
Al99 5-150MPa, P, 98N..........c.oovmieiiiiiiieieee,

Microestrutura da Alumina 99,5% prensada
isostaticamente a 100MPa com magnificacdo de
S.000 VEZES .....ueniiiiieeeee e

Microestrutura da Alumina 99,5% prensada
isostaticamente a 100MPa com magnificacdo de
1.000 VEZES ..o,

Representacdo da impressao Vickers efetuada na
Al99,5-100MPa, P, 98N............ccooooi

Microestrutura da alumina 99,5% injetada a 0,7 MPa
com magnificacdo de 5.000 vezes............................

Microestrutura da alumina 99,5% injetada a 0,7 MPa
com magnificacdo de 1.000vezes............................

Representacdo da impressdo Vickers efetuada na
Al99,5 injetadaa 0,7MPa, P, 98N .............................

llustraggdo do corpo de prova preparado para
compressadodefratura............ccccoooooee

Ensaio de compressdo ap6s ruptura, ilustrando o
sistema implantado com bases de apoio e tubo de
acrilicopara proteCao............ccoueeeeeeeieeieaeieeeeeieae

Distribuigdo de Weibull para as tensbes de fratura
dos corpos prensados isostaticamente a 100MPa....

Fratura de um corpo de prova prensado
isostaticamente a 100MPa e submetido ao ensaio
de COMPIESSA0 ...eovviviiriiiiiiiiiieeee e e e e e e e e

llustragdo da fratura de um corpo de prova injetado ...

Corpos utilizados para o ensaio de desgaste, em a) o
disco e os pinos preparados € em b) o contato do
SIStEMa. .. oo

vi

146

147

148

148

150

150

151

154

154

155

156

157

159

159
160



Figura 6.5.02

Figura 6.5.03

Figura 6.5.04

Figura 6.5.05

Figura 6.5.06

Figura 6.5.07

Figura 6.5.08

Figura 6.5.09

Figura 6.5.10

Figura 6.6.01

Resultados da taxa de desgaste para os pinos
Prensados ........cooeiiiiiiiic e

Comportamento de desgaste dos pinos prensados
em fungao da etapa de deslizamento ......................

Superficie desgastada do corpo de prova prensado
n° 2 apés 3000m de deslizamento, em a)
magnificacado de 100 vezes, em b) 1000 e em c)
5000 VEZES ..o

Resultados da taxa de desgaste para os pinos
INJetados ...

Comportamento de desgaste dos pinos injetados em
funcao da etapa de deslizamento.............................

Superficie desgastada do corpo de prova injetado n°
5 apdés 3000m de deslizamento, em a)
magnificagdo de 100 vezes, em b) 1000 e em c)
S000 VEZES.......c oo

llustragdo do volume desgastado do corpo de prova
injetado n°® 5, em a) volume total desgastado em
3000m de deslizamento e em b) a vista explodida
do volume desgastado pelas diversas etapas de
deslizamento ..........ccciiiiiiiiiiee

Taxa de desgaste média observada para os corpos
prensados a 100MPa e injetados a 0,7MPa .............

llustracdo das superficies desgastadas apos 4000m
de deslizamento em a) corpo de prova injetado a
0,7MPa, em b) prensado isostaticamente a
100MPa e em c) prensado isostaticamente a
150MPa.. .

Prensa isostatica projetada e construida.....................

vii

164

164

165

167

167

168

169

170

171



LISTA DE TABELAS
Tabela 2.1.01 Tolerancia maxima permissivel para diferentes
graduacdes de esferas [CUNDIL (1993)]..................
Tabela 2.1.02 Classificagdo de bioceramicas [HENCH (1993)]..........
Tabela 2.1.03 Propriedades das aluminas de grau médico [HEIMKE
(O8] oo
Tabela2.2.01 Vantagens e desvantagens do processo de injecao
ceramica [FORTULAN (1993b)]. ...,
Tabela 2.2.02 Possiveis formulagées de veiculos orgénicos (em %
de peso) [GERMAN et al. (1991)]. ....coovieeiiiiiiiiinn.
Tabela2.2.03 Relagdo dos tipos de defeitos com o estagio de
processamento envolvido [EDIRISINGHE et al.
(1988, oo
Tabela 3.1.01 Valores dos mddulos elasticos para materiais de uso
comum em engenharia [RICHERSON (1992),
CALLISTER (1994)]. ..o
Tabela 3.1.02 Comparacgao entre resisténcia tedrica e a encontrada
na pratica [RICHERSON (1992)].................
Tabela 4.1.01 Formulagc&o da matéria prima empregada...................
Tabela4.1.02 Formulagao do VO empregado............ccccccvvveeiieeennn...
Tabela6.2.01 Tempo gasto na fabricagdo de um lote de 10 corpos
de prova prensados isostaticamente.........................
Tabela6.2.02 Tempo gasto na fabricagdo de um lote de 10 corpos
de prova obtidos pelo processo de inje¢éo...............
Tabela 6.3.01 Observagdes das densidades aparentes e retragoes
dos corpos de prova injetados ..................................
Tabela6.4.01 Tensao de ruptura a compressao e a probabilidade

de fratura dos corpos de prova prensados
isostaticamente a 100 MPa..............cccoceiviiiiiiiiiiiinn.

viii

12
14

16

25

29

36

46

47
78
83

128

129

153



LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

AFBMA - Anti-Friction Bearing Manufactures Association
ASME - American Society of Mechanical Engineers
ASTM - American Society for Testing and Materials
DIN - Deutsche Industrie Normenausschuss
ESR - Electro Slag Refining

HIP - Hot Isostatic Pressing

IF - Indentation Fracture

N - Indentation Strength

ISO - International Standards Organization

JIS - Japanese Industrial Standard

LDPE - Polietileno de baixa densidade

max - Maximo

MB - Moinho de Bolas

MCI - Mistura Ceramica Injetavel

MV - Moinho Vibratério

PM - Peso Molecular

PVAL - Alcool Polivinilico

SEPB - Single Edge Precracked Beam

UHWMPE - Polietileno de Ultra Alto Peso Molecular
VO - Veiculo Organico

VAD - Vaccun Argon Degassing



_
T3

0

X W T DV

5]

LISTA DE SIMBOLOS

Espacamento atdmico, [,31]
Coeficiente de eficiéncia de solda
Comprimento de contato, [um]
Densidade aparente, [g/cm?]

Densidade tedrica, [g/cm?]

Densidade aparente média, [g/cm?]

Densidade tedrica média, [g/cm?]

Méddulo de elasticidade, [Pa]
Espessura, [mm)]

Fator de prensagem

Forca normal, [N]

Modulo de cisalhamento, [Pa]
Tenacidade de fratura, [N/m'~]
Comprimento, [m]

Médulo de Weibull

Dureza, [Pa]

Dureza Vickers, [N/m?]
Probabilidade de fratura
Carga normal, [N]

Pressao herteziana, [N]
Pressao, [Pa]

Raio, [m]

Rugosidade superficial, [um]



R

< =

Xi

Sobre espessura de usinagem, [mm]
Severidade de contato

Coeficiente de seguranca

Temperatura, [°C]

Temperatura ambiente,[ °C]

Umidade relativa, [%]

Volume, [l]

Velocidade, [m/s]

taxa de desgaste, [mm*/Nm]

Coeficiente que indica proporcionalidade
Deformacgéao de cisalhamento

Energia de fratura superficial

Coeficiente de atrito

Coeficiente de atrito com trincas fechadas
Tenséo, [Pa]

Tens&o admissivel, [Pa]

Tens&o de ruptura,[Pa]

Tenséo de resisténcia tedrica, [Pa]

Tensé&o de cisalhamento, [Pa]



Xii

RESUMO

FORTULAN, C.A. Desempenho das ceramicas estruturais associado aos
meétodos de conformacéo por inje¢do, prensagem isostatica e projetos
de equipamentos e moldes. Sédo Carlos, 1997. 189p. Tese
(Doutorado) - Escola de Engenharia de sao Carlos, Universidade de

Sao Paulo.

As ceramicas avang¢adas estruturais tem participado de projetos de
engenharia em componentes sujeitos a solicitagbes complexas. A
combinagido unica das propriedades que estes materiais apresentam tem
atribuido a estas situacbes especiais a sele¢do univoca destas ceramicas.
Entretanto, a selecdo de um material ndo pode ser feita independentemente
da selecdo do processo de fabricacdo, forma e custo. A determinac&o de
uma metodologia que avalie uma ceramica estrutural € tdo importante
quanto sua propria selecéo e processamento. Este trabalho apresenta as
recentes tendéncias em aplicagbes de ceramicas estruturais, a conformacao
por injecdo ceramica e por prensagem isostatica, a elaboracdo de uma
metodologia para avaliar o desempenho e a selecdo do processo de
conformacao relacionada com as propriedades mecanicas, microestrutura e

desgaste em deslizamento nao lubrificado.

Palavras chaves: cerdmicas avancadas, ceradmicas estruturais,

conformagéao, processamento, inje¢ao ceramica, prensagem isostatica.
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ABSTRACT

FORTULAN, C.A. Performance of the structural ceramics associated to the
forming methods for injection moulding, isostatic pressing and projects
of equipments and moulds. Sao Carlos, 1997. 189p. Tese (Doutorado)

- Escola de Engenharia de sédo Carlos, Universidade de Séo Paulo.

The advanced ceramics for structural applications are present in
engineering design parts subjected to complex solicitations. Such a unique
combination of properties make these ceramics the one-way solution for
materials selection in specials cases. However a selection of material cannot
be made independently of the choice of manufacturing process, shape and
cost. The determination of a methodology for the evaluation of the sintered
ceramic parts reliability is as important as the selection and processing
techniques. This work presents the recent trends in the structural advanced
ceramics application, the cold forming isostatic pressing and injection
processes moulding, the elaboration of a methodology for evaluation the
performance and the choice of forming processes related with the

mechanical properties, microstructure and unlubricated sliding wear.

Key-words: advanced ceramics, structural ceramics, forming, ceramic

injection, isostatic pressing.



1- INTRODUGAO

A modernizagao tecnoldgica exige da engenharia o conhecimento
e o0 desenvolvimento multidisciplinar. Na Engenharia Mecanica e na
Engenharia de Materiais, diversas areas de projeto participam das tomadas
de decisbes que envolvem desde aspectos funcionais, selecdo de forma e
materiais, até processos produtivos e de manufatura disponiveis. Somente
através da selecdo fundamentada de materiais, o engenheiro de hoje
encontra um vasto numero de materiais disponiveis no mercado. Esta
selecdo, quando feita corretamente, vem acompanhada pelo processo no
qual o material sera conformado e tratado posteriormente [LEBRETON et al.
(1995), ASHBY (1992)].

As ceramicas avancadas estruturais se apresentam como uma
opcdo atrativa para a solucdo de inumeros problemas de engenharia,
principalmente quando aplicagbes sujeitas a solicitagbes complexas exigem
materiais de alto desempenho. Produtos como mancais, implantes
biocompativeis, valvulas, selos mecanicos, pistdes, camisas, guia fios e
outros tem participacéo ativa no projeto de componentes de engenharia. O
emprego de cerdmicas avangcadas em componentes se faz principalmente
quando se necessita da combinacgéo de propriedades como elevada dureza,
estabilidade dimensional e de forma, inércia quimica, refratariedade, e baixa
densidade, dentre outras. A combinagao unica das propriedades que estes
materiais apresentam, tem atribuido a situagdes especiais, a selecao
univoca destas ceramicas [PASCUCCI et al. (1993)].



SMITH et al. (1994) relatam que o mercado de componentes de
ceramicas avangadas continua a crescer e muitas aplicagdes novas tem
sido e serdo desenvolvidas ainda neste século. Acrescenta que os
desenvolvimentos destes produtos necessitam de um tempo relativamente
elevado e longo compromisso com a comunidade financeira. VAN DER
VOORDE, M. H. (1996) estima que a solugcido dos problemas técnicos das

ceramicas estruturais deve ocorrer entre os préoximos 10 anos.

Uma das dificuldades encontradas pelo engenheiro na obtengao
de produtos de ceramicas avancadas estruturais esta na conformacédo. O
processo de conformagdo a base da compactacdo de pds e posterior
sinterizacdo tem dominado os processos de manufatura destes produtos
[INOUE et al. (1989)]. A conformacdo de ceramicas avangadas podem ser
obtidas de diversas maneiras. Genericamente, sdo quatro os principais
métodos de conformacédo e compactagio: o de prensagem, o de moldagem

plastica, o de colagem de barbotina e o slip casting.

A selecdo dos processos de conformacéo e compactagdo € de
fundamental importancia e esta relacionada com a aplicacédo, forma, nivel
de producgéo e custo do produto desejado. Esta escolha pode envolver
dispendiosas matrizes, equipamentos de elevada poténcia e elevado custo

operacional.

Dentre os métodos de conformacao difundidos, dois, em especial,
tem sido bastante aplicados na obtencio de ceramicas avancgadas: a injecao
de massas ceramicas e a prensagem isostatica a frio. Ambos se deparam a
nivel nacional com problemas como a inexisténcia de equipamentos
nacionais, a falta de critério para selegédo do processo em fungdo do produto
desejado e a escassa divulgacdo dos resultados e problemas com sua
utilizacgdo. Estes fatores prejudicam as empresas e grupos emergentes, os

laboratérios de pesquisas e as pequenas e as médias empresas que nio



dispbem de recursos para investimentos em processos produtivos e

formacgao de recursos humanos.

Produtos em ceramicas avancadas estruturais sdo quase sempre
submetidos a elevados esforcos mecanicos, ataques quimicos e ao
desgaste abrasivo. Algumas propriedades destas ceramicas sao inerentes
ao material;, outras, séo também dependentes do processo de fabricagdo.
Medidas da resisténcia mecanica, resisténcia ao desgaste, dureza e analise
da microestrutra sé&o ferramentas indispensaveis na determinagcdo do
desempenho de um produto cerdmico avancado [NIESZ (1983)]. KIM et al.
(1994) comentam que dados confiaveis de projeto e previséo da vida util de
componentes de ceramica sob condi¢cées de desgaste ndo sdo disponiveis.
Para que as ceramicas sejam amplamente aplicadas, uma metodologia de
caracterizacao e dados confiaveis do desempenho destes componentes sao

fundamentais.

Os produtos e componentes obtidos pelos processos de
prensagem isostatica e injecdo ceramica apresentam caracteristicas
inerentes ao processo, algumas sao positivas e outras negativas. O
emprego do processo de prensagem isostdtica para a fabricacdo de
produtos geralmente inclui uma etapa de usinagem a verde. Esta etapa é a
principal responsavel pela introdugcido de defeitos e tensbes. Ja, o processo
de injecdo permite a obtencdo do produto na forma final, entretanto,
incorpora defeitos tipicos do processo como linhas de solda, vazios,
depressdes e outros. Alguns destes defeitos s&o de dificil controle, outros
sdo previsiveis e controlaveis através do projeto adequado de

moldes/equipamentos e da otimizagcido das condi¢gées de processamento.



A associacado das caracteristicas e propriedades de um produto
ceramico com o método de conformagdo ndo € encontrada na literatura.
Esta tese constitui-se na verificacdo deste vinculo, acrescida da viabilidade

de expanséo para aplicagcbes com n-produtos e n-processos.

O desenvolvimento desta tese consiste inicialmente na obtencao
de um banco de dados com as caracteristicas tipicas destes processos de
conformacdo para em seguida vincular estes dados com os requisitos
necessarios ao projeto do produto ceramico estrutural. O banco de dados é
obtido a partir de informacgdes obtidas pela producéo e ensaios de corpos de
prova conformados por injecdo de ceramica e prensagem isostatica
(utilizando-se da mesma matéria prima e de um mesmo lote) e, pela

compilacdo de dados disponiveis na bibliografia pesquisada.

Outra hipétese a ser investigada € a verificacdo de compatibilidade
entre os processos de conformacdo em funcdo de suas caracteristicas de
processamento. Neste trabalho verifica-se se ha e, qual &, a condicdo de
prensagem isostatica que seja compativel com a injecdo ceramica a baixa

pressao (0,7 MPa).

Na obtencdo dos corpos de prova, todas as etapas do
processamento s&o controladas desde o recebimento da matéria prima;
moagem e mistura, controle da distribuicdo granulométrica, caracteristicas
dos processos conformagao, usinagem, sinterizacao e preparacgao final para
os ensaios. Este controle, indispensavel, permite que outros pesquisadores
possam analisar e participar intensivamente dos resultados obtidos e das

conclusdes apresentadas.

Conjuntamente ao desenvolvimento da tese, consideram-se os
projetos de equipamentos e moldes desenvolvidos para a efetivacdo do

trabalho. A participacdo das caracteristicas e variaveis utilizadas nestes



projetos podem influenciar, e muito, no desempenho dos produtos. Algumas
caracteristicas s&o estabelecidas e apresentadas. Nelas, procura-se evitar a
manifestacdo dos defeitos previsiveis e controlaveis e procura-se
estabelecer niveis de capacidade, de qualidade, de funcionalidade e de

seguranca.

Para a realiza¢ao deste trabalho, foi necessario o desenvolvimento

de capitulos subsequentes, cujas principais descrigdes sdo comentadas.

A Revisdo do estado da arte atualiza as informagdes sobre os
produtos de ceramicas avangadas para fins estruturais, suas principais
aplicagbes e as caracteristicas e consideragées sobre os métodos de

conformacao por injecdo e por prensagem isostatica.

Através da Revisdo da teoria, sdo apresentados os fundamentos
das propriedades mecanicas das ceramicas avang¢adas e suas medidas, as
propriedades de desgaste, as técnicas de projeto, calculos e seguranca de

vasos de pressao para prensas isostaticas.

Com a Metodologia aplicada obtém-se e avaliam-se os corpos
de prova, comenta-se o processamento da matéria prima, a descricdo dos

equipamentos de processo, € 0s ensaios envolvidos.

Com os Projetos da prensa isostatica, moldes e corpos de
prova introduz-se a prensa isostatica tipo wet bag, os moldes envolvidos
nos processos de conformacgao e as técnicas empregadas na fabricacao dos

corpos de prova.

Através dos Ensaios experimentais, resultados e discussoes
sao apresentadas as condigcdes experimentais e tratamentos estatisticos,

bem como a apresentacéo e interpretacao dos resultados obtidos.



Nas Conclusdes e recomendagdes sido concluidas as andlises
do desempenho do trabalho e da metodologia aplicada e sdo apresentadas

as propostas para trabalhos futuros.

As Referéncias bibliograficas trazem as bibliografias citadas que

foram utilizadas na elaboragao e orientacéo do trabalho.



2- CERAMICAS AVANGADAS

As ceramicas avancgadas sao materiais que apresentam elevado
desempenho e sao aplicaveis nas mais diversas areas da tecnologia como a
eletrénica, nas telecomunicacdes, nas de sensoreamento, biotecnologia e
aplicagBes estruturais. Sdo obtidas a partir de cuidadosa combinagéo
quimica, microestrutura controlada e sofisticados processos de fabricacgéo,
gerando um campo de materiais com combinag¢des unicas de propriedades
[PASCUCCI et al. (1993)].

As propriedades obtidas nas cerédmicas avancadas incluem a
estabilidade e rigidez a alta temperatura, resisténcia ao desgaste,
resisténcia a corrosao, alta rigidez dielétrica e transparéncia eletromagnética
[PASCUCCI et al. (1993)].

SMITH et al. (1994) classificam as ceramicas avancadas em 4
areas especificas, a ceramica estrutural, a ceramica eletrénica, os

compositos e os recobrimentos de ceramica.

As ceramicas estruturais sdo aquelas sujeitas a elevadas
solicitacbes e incluem os componentes sujeitos ao desgaste, os
componentes de bombas e valvulas, componentes de motores automotivos,

as ferramentas e matrizes de corte e os componentes biomédicos.

As ceramicas eletrénicas incluem os substratos e suportes para

semicondutores, capacitores, piezoelétricos, resistores e termo-resistores.



Os compositos de matriz cerdmica e matriz metalica sdo os mais
novos segmentos nas familias de materiais avancados. Em ceradmicas
estruturais encontram-se 0os micro-compoésitos € os nano-compositos, 0
hibridismo entre o micro e nano-compésitos tem sido apresentado como um
novo conceito em desenvolvimento de ceramicas super resistentes e super
tenazes (Figura 2.0.1) [NIIHARA (1991)].

< MATERIAIS MONOLITICOS >
Resisténcia/tenacidade: Controle do tamanho de grao,forma,
inclusdo, porosidade, microtrincas e sua distribuig3o.
Inibigdo da propagagéo de trincas (resisténcia a alta temperatura,

fadiga e propagac3o): (matenais covalentes), projeto da estrutura
dos contornos de graos)

< TECNOLOGIA DOS COMPOSITOS >
Aumento da tenacidade Aumento da resisténcia
refratariedade e confiabilidade
< MICROCOMPOSITOS > < NANOCOMPOSITOS >
(Reforgo com particulados) (Intragranular)
(Reforgo com "wisker”) (Intergranular)
{Reforgo com fibras)
v
<HIBRIDISMO DE MICRO E NANOCOMPOSITOS >

<CERAMICAS SUPER-TENAZES E SUPER-RESISTENTES >

Figura 2.0. 1- Novo conceito de projetos no desenvolvimento de cerdmicas estruturais super
resistentes e super tenazes NIIHARA (1991).

Os recobrimentos ceramicos, ainda que grande parte de suas
aplicagdes sejam empregadas como solugcbes provisérias para superar as
deficiéncias das ceramicas monoliticas, tem desenvolvido seu proprio
segmento de mercado e se destacam nesta década como uma das mais

crescentes areas de aplicacéo.



2.1- Ceramicas Estruturais

As ceramicas estruturais, que podem ser entendidas como
"material ceramico estrutural avancado", sdo aquelas que sao aplicadas em
equipamentos que devem apresentar alto desempenho em altas
temperaturas e sob solicitacbes elevadas. Os materiais que satisfazem
estes requisitos sdo a zirconia parcialmente estabilizada (PSZ), o nitreto de
silicio, o carbeto de silicio, a alumina e os materiais conjugados [SANTOS
(1988)].

Estas ceramicas geralmente s3o submetidas a elevadas
solicitacdes mecanicas que, frequentemente, acarretam fadiga e fracasso
do componente. Em geral s&o frageis, tem suas caracteristicas dependentes
do processamento envolvido e apresentam elevado custo. Progressos na
engenharia cerdmica tem sido obtidos lentamente e a um longo tempo. A
solugédo dos problemas técnicos das cerdmicas estruturais € prevista para

ocorrer entre os proximos 10 anos [VAN DER VOORDE, M. H. (1996)].

As ceramicas estruturais representam cerca de 20% do mercado
das ceramicas avancadas dos Estados Unidos. Nesta ultima década, com o
emprego da alta tecnologia de processamento conseguiu-se obter
ceramicas estruturais de alto desempenho em escala de produgéo
comercial. Isto permitiu que a demanda deste produto tivesse importante
progresso [VAN DE VOORDE, (1991)]. O mercado Americano das
ceramicas estruturais foi estimado para 1994 em $45 milhdes de dblares
americanos e estad estimado para o ano 2.000 em $83 milhdes,
representando um crescimento anual de 10.7% no periodo [GEIGER
(1995)].
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2.1.1- Aplicagoes de ceramicas estruturais

Aplicagdes de produtos em cerdmica avangada estédo hoje entre as
mais importantes opc¢bes de engenharia. Algumas &areas concentram
produtos com propriedades semelhantes como mancais, partes sujeitas ao
desgaste, bio-cerdmicas, ferramentas de usinagem, industria automotiva,
industria eletrdnica e outras. As classificagcbes das ceramicas estruturais
podem ser obtidas em fungdo dos materiais e processamentos envolvidos.
Alguns dos produtos estruturais possiveis de serem desenvolvidos a partir

do presente trabalho foram investigados e sdo comentados.

a) Mancais

Os mancais de cerémica tem sido empregados em aplicagbes de
extremas temperaturas, geralmente mancais de elementos rolantes e em
situagbes de ultra-precisdo ou ainda em mancais hidrodindmicos,
hidrostaticos e aerostaticos. Nestas aplicacbes destacam-se as ceradmicas
poli e monocristalinas (safira ou rubi). Os principais mancais em ceramicas

estruturais sdo apresentados.

i) Mancais de elementos rolantes

Os mancais de rolamentos fabricados a partir de esferas de
ceramicas, tem substituido os fabricados com esferas de aco em aplicagées
nobres. As esferas de ceramica sdo mais leves, apresentam melhor
estabilidade térmica e a mesma qualidade dimensional para um
acabamento superficial superior [CUNDIL (1993)]. Outra vantagem destes
mancais é a elevada resisténcia térmica, a qual permite o seu uso em altas
velocidades. As ceramicas tem aproximadamente 50% da densidade do

metal duro (compédsito de matriz metalica e reforco de carbeto de
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tungsténio) e 40% da densidade de acgos especialmente destinados a
aplicacées em mancais. A menor for¢a centrifuga dos mancais ceramicos
aumenta a vida em relacdo a fadiga e melhora o desempenho nas altas
velocidades [STEVENS (1983)].

O emprego de esferas como elementos de rolamentos pode ser
feito em mancais cerdmicos, ou seja mancais totalmente produzidos com
materiais cerdmicos (normalmente para aplicacbes de elevadas
temperaturas e sem lubrificantes), ou em mancais hibridos, constituidos de
anéis metalicos com esferas de cerémicas. Esta segunda op¢do é a que

mais se apresenta em usos generalizados [CUNDIL (1993)].

Diversos s&o os tipos de materiais ceramicos empregados para
esferas de mancais bem como diferentes composi¢cées e microestruturas
sdo também empregadas. Mas, dentre eles, o nitreto de silicio tem-se
mostrado como um dos que melhor combina as propriedades fisicas e

mecanicas para uso em mancais [(CUNDIL 1993)].

O processamento envolvido na fabricagdo de elementos rolantes
deve-se a trés principais etapas: a conformacgéo, a usinagem e a lapidagéo.
Normalmente o processo de conformacido destas esferas envolve a
compactacido de pés na forma de um blank de esfera. O método preferido
para conformacio tem sido o de prensagem isostatica a quente (HIP) que
oferece 100% da densidade tedrica. O blank obtido pelo processo de
conformacgao a frio pode ser usinado a verde numa fase de desbaste ou
usinado por retificacdo com diamante apdés a queima. As vezes s&o
utilizados ambos os processos. O acabamento superficial € normaimente
obtido através de lapidag&o com pés ou pastas de diamante. O tempo de
lapidac&o € bem superior ao utilizado em esferas de aco e pode ser elevado

a uma nova ordem de grandeza se 0 acabamento do b/ank for pobre.
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A Qualidade dimensional segue as normas de qualidade
internacional para mancais de rolamentos as quais incluem a ISO 3290,
AFBMA 10 E DIN 5401. A Tabela 2.1.1 apresenta as méaximas tolerancias

em graduacao de esferas para aplicagdes em mancais.

A Qualidade superficial para esferas de nitreto de silicio pode ser
encontrada com acabamento superficial com rugosidade na faixa 0,002 a
0,050 um (R,).

convencionais obtém-se valores na faixa de 0,005 a 0,008 um. Este nivel

Para esferas cerdmicas produzidas por métodos

equivale a melhor qualidade obtida para esferas metalicas.

Tabela 2.1.1 - Tolerancia maxima permissivel para diferentes graduagdes de esferas
[CUNDIL (1993)].

Graduagédo | Tamanho Variagdo Desvio de Desvio de Rugosidade
da do didametro esfericidade | circularidade | superficial R,
esfera
- mm pm pm pm pum
3 3-13 0,08 0,08 0,13 0,012
5 13-25 0,13 0,13 0,25 0,020
10 25-50 0,25 0,25 0,50 0,025

i) Guias lineares e mancais aerostaticos

Em maquinas ferramentas de ultra precisdo as guias lineares e os
mancais aerostaticos tem sido fabricados com materiais ceramicos
avancados. A estabilidade dimensional, a rigidez, o baixo coeficiente de
expansao térmica, a inércia quimica e a menor densidade (menor inércia de
movimento) sdo as propriedades que tem promovido estas aplicagdes.
[FURUKAWA et al. (1986) PURQUERIO et al. (1994)]

A alumina tem predominado no emprego destes componentes;
compositos alumina-zircdnia ou zircdnia parcialmente estabilizada também

tem sido utilizados. O método de conformacédo predominante para a
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obtencdo destes componentes é o de prensagem isostatica seguido de

usinagem e lapidagao.

b) Bioceramicas para implantes

"Biomateriais sao materiais de implante que entram em contato
com fluidos tissulares, sdo farmacologicamente inertes que incorporam ou

substituem matéria viva que deixou de ter sua funcéo" [GOISSIS (1994)].

As Biocerdmicas, uma das classes dos biomateriais, foram
inicialmente aplicadas como implante dentario e o seu emprego na medicina
é relativamente novo. A maior vantagem do uso dos materiais bioceramicos
em relacdo aos outros materiais vem a ser a biocompatibilidade, a alta
resisténcia a corroséo e em alguns casos a elevada resisténcia ao desgaste
e elevada rigidez [PARK (1994)].

O emprego de bioceramicas em organismos humanos datam da
época dos egipcios. NIEDERAUER et al. (1991) relatam que encontraram
nas bocas de mumias egipcias algumas obturacdes e dentes artificiais de
ceramicas. Em 1892, DREESMAN publicou o uso de gesso para
preenchimento de defeitos 6sseos e 30 anos apos ALBEE & MORRISON
fizeram a primeira publicacdo sobre o uso de fosfato tricalcio para o
preenchimento dos vazios 6sseos, ambos aplicados a usos dentarios
[NIEDERAUER et al. (1991)]. Substituicbes de dentes por porcelana e
cerdmica a base de alumina ocorreram em periodo proximo a 1930
(PASCUCCI et al. 1993). Somente apds 1960 iniciaram pesquisas e
desenvolvimentos relevantes de bioceramicas na area de proteses
[PASCUCCI et al. (1993)].
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As biocerdmicas se apresentam em uma enorme variedade de
materiais: monocristais, policristais, vidros, vitro-ceramicas e compdsitos.
[HENCH (1993)].

HENCH (1993) classifica as bioceramicas de acordo com o tipo de
adeséo 6ssea. O mecanismo de adesao esta diretamente relacionado com
o tipo de resposta 6ssea na interface do implante. Afirma "Ndo existe
material implantado no tecido vivo que seja completamente inerte".
Para quatro tipos de respostas existem diferentes meios que possibilitam a
adesao do sistema musculo-esqueleto. Estas respostas dependem do tipo

do material do implante e sao classificadas de acordo com a Tabela 2.1.2.

Tabela 2.1.2- Classificacdo de bioceramicas [HENCH (1993)].

Tipo de Tipo de Descricao da adeséo Materiais
bioceramica fixacdo
Crescimento 6sseo nas Monocristais e
irregularidades da alumina policristalina.
Praticamente Morfoldgica superficie com agdo de
inerte adesivo ou por pressio
conveniente no defeito ou
vazio.
Ocorre 0 intracrescimento Alumina policristalina
Porosa para Biolégica 0sseo, com fixacdo porosa e metais
intracrescimento mecénica do 0sso no revestidos com
material. hidroxiapatita.
Superficie reativa | Bioativa Adesdo quimica Vidros bioativos ou
diretamente com 0 0Sso0. hidroxiapatita.
Ceramicas sio lentamente | Sulfato de calcio,
Reabsorvivel Reabsorvivel | substituida por osso. fosfato tricalcio, sais
de fosfato de calcio.

Se o material € tdxico, o tecido envolvente morre. Por outro lado,
se 0 material € ndo téxico e biologicamente inativo, um tecido fibroso de
espessura variavel ocorre entre o implante e o tecido. Neste caso o tecido
nao & quimicamente ou biologicamente unido, ele pode se mover facilmente,
levando ao desprendimento do implante e resultando em eventual fracasso
[HENCH (1993)].
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Se o material € inerte e poroso, uma adesao interfacial se forma
devido ao crescimento do tecido para dentro dos poros superficiais ou
através do implante. O aumento da area superficial aumenta a resisténcia
ao movimento do implante no tecido. Contudo, este implante pode estar

mais sujeito a fadiga que o implante denso.

As biocerdmicas com fins estruturais, se referem as bioceramicas

cristalinas praticamente inertes, e aos compdsitos cerdmica-ceramica.

i) Biocerdmicas cristalinas praticamente inertes

O material de maior aceitagédo para aplicagao bioinerte é a alumina
(ALO,). A Alumina de alta densidade e alta pureza foi a primeira bioceramica
largamente utilizada clinicamente. E hoje muito empregada nos mancais das
proteses de quadril e implantes dentarios devido a combinacao de excelente
resisténcia a corroséo, boa biocompatibilidade, alta resisténcia ao desgaste
e alta rigidez. Embora alguns implantes dentarios sejam monocristais de
safira, muitas aplicagbes s&o obtidas com o emprego de Alumina-a
policristalina. Pequenas quantidades de Magnésia (MgO) (< 0,5 %) séo
utilizadas como aditivo de sinterizagcdo o que limita o crescimento do gréo
[HEIMKE (1987), HENCH (1993)]. A Tabela 2.1.3 apresenta as propriedades

requeridas das cerdmicas de alumina de aplicagdo médica.

Outro material que vem sendo aplicado como material bioinerte € a
zirconia (ZrO,), a qual pode ser encontrada na natureza como pedra
preciosa ou obtida sinteticamente pela dissociagdo do silicato de zircénio e
posterior estabilizacdo des fases. Quando a estabilizacao de fases ¢é feita
parcialmente, esta confere ao produto policristalino um aumento da
tenacidade. Por apresentar um coeficiente de atrito menor e uma melhor
tenacidade que a alumina, a zircdnia tem recebido atengdo em aplicagdes

em préteses de mancais, em particular, nas cabeca de fémur (Figura 2.1.1).
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Tabela z.1.3- Propriedades das aluminas de grau médico [HEIMKE (1987)].

Ceramica de acordo
Propriedades Unidade com: ISO 6474, Bio-ceramica
ASTM F603-83,

DIN 58.8353
Densidade g/cm® >3,9 >3,98
Alumina % >99.5 >99,9
SiO, e 6xidos de metais % <0,1 <0,05
alcalinos
Tamanho mé«”  do grao pm <7 <2,5
da microestru -a
Microdureza MPa 23.000 23.000
Resisténcia & compressao MPa 4.000 4.000
Resisténcia a Flexdo MPa >400 >450
M¢ddulo de Young MPa 380.000 380.000
Resisténcia a mpacto cm.Mpa >40 >40
Resisténcia a. lesgaste mm>hr 0,01 0,001
Resisténcia a corrosao mg/m?.dia <0,1 <0,1

Acetabulo

(UHWMPE)

Cabega de fémur
(ALO, ou ZrO,)

\ Revestimento do tergo

proximal por hidroxiapatita

Haste fémural
(Liga de titanio)

Figura 2.1. 1- Esquema de prétese coxo-femural [ZAVAGLIA (1993)].

ii) Compésitos ceramica-cerémica.

A zircdnia tem sido adicionada em matrizes de alumina (como
inclusbes nos gréos de alumina) para propiciar 0 aumento da tenacidade e
desvio da propagacao de trinca, para com isso obter-se um aumento da
tensao de fratura [ZAVAGLIA (1993)].
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iii) AplicagGes de biocerdmicas com fins estruturais

As aplicagdes de bioceramicas para implante encontram-se nas
mais diversas areas, sendo que as principais podem ser citadas em
implantes ortopédicos, implantes dentarios, preenchimento de espagos
Osseos, reconstru¢do maxilofacial, dispositivos ortopédicos de fixagao,
cirurgia de espinha, cimento de preenchimento, suporte de enzimas e
outras [HENCH (1993), ZAVAGLIA (1993)].

iv) Implantes bioceramicos ortopédicos

A aplicagdo de biocerdmica nesta area €& encontrada
principalmente na substituicdo de osso. A prétese femural € o exemplo que
tem despertado interesse nos dias de hoje. ZAVAGLIA (1993) sugere um
projeto moderno que constitui basicamente de uma haste metalica que
suporta a cabeca de fémur ceramica (esférica) que é acoplada a um
acetabulo de material polimérico (UHWMPE). Este projeto aplica
bioceramica em conjunto com bio-material polimérico e biometal. A
bioceramica aplicada na cabeca de fémur pode ser de alumina ou zirconia e
a que reveste o tergo proximal da haste metalica, pode ser de hidroxiapatita
(Figura 2.1.1).

v) Implantes dentarios

Implantes de raizes de dentes sdo inseridos nos ossos da
mandibula no espaco deixado por dentes extraidos para restabelecerem
suas fungdes originais. Apos inserido cada implante € recoberto com uma
membrana da gengiva e é aguardado um periodo de 4 a 8 meses para cura
do osso e 6sseo-integracdo do implantado. Apds este periodo, a gengiva é
cortada para expor o implante. A regido central deste implante possui um

furo onde é fixada uma haste que é posteriormente acoplada a um dente
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sintético. A Figura 2.1.2 ilustra um implante dentario em alumina densa. Em
sua superficie foram gerados baixos relevos (pequenas crateras), ranhuras
longitudinais além de uma progressiva diminui¢do diametral. Estes detalhes
superficiais facilitam a adesao 0ssea, e a fixagdo dos graus de liberdade do
implante [HEINKE (1987), NIEDERAUER (1991)].

Figura 2.1. 2- Implante dentario de ceramica densa com relevo na superficie
[HEIMKE (1987)].

Raizes de dentes feitas em compdésitos cerdmicos pré-carregados
podem aumentar a tenacidade e resisténcia a fratura do implante. O
emprego de zirconia finamente dispersada em matriz de alumina pode ser
uma alternativa [NIEDERAUER (1991), ZAVAGLIA (1993)].

c) Ceramicas sujeitas ao desgaste

Nestas ceramicas, as principais solicitagdes sao relativas a dureza
e aos esforgcos mecanicos, entretanto, dependendo da aplicacao especifica,
outras propriedades s&o exigidas. Os produtos mais frequentes desta area
sdo os rebolos abrasivos, as ferramentas de usinagem, os meios de
moagem, as valvulas, os selos mecanicos, os guia fios téxteis e metalicos

dentre outras.
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i) Meios de Moagem

Na moagem de pés de cerdmicas avancadas ou ceramicas de
pureza controlada, utilizam-se largamente os moinhos de bolas. Estes
moinhos consistem de tambores revestidos de cerédmica e carregados até a
metade com esferas de ceramica e o material a ser moido. Sob rotacéo, as
esferas fazem um movimento em cascata no interior do tambor. O atrito e o
impacto entre as esferas fazem com que as particulas ceramicas entre elas
se desgastem e fraturem. Desta maneira, ocorre a moagem com a

diminuicdo do tamanho das particulas do p6 ceramico.

No Brasil é possivel adquirir esferas nacionais de ceramica (teor
de 87% de Al,O;,) para moagem a um custo médio de 8% Doélares
Americanos por quilograma. Segundo VEIGA et al. (1989), a NGK, através
de sua empresa NTK, detém parcela significativa do mercado nacional de
pecas ceramicas com fungdes estruturais. Esta parcela é de
aproximadamente 80% do mercado nacional que é estimado em US$ 10

milhdes, sendo que 90% é atribuido aos elementos de moagem.

Dos materiais empregados para a producdo de esferas de
moagem, 0s materiais mais largamente utilizados sao as composi¢cées com
elevado teor de Al,O, (acima de 85%). Utiliza-se também composicbes de
Zirconia parcialmente estabilizada para a industria eletronica e porcelana
para industria ceramica de artesanato. Entretanto, para aplicagdes especiais
(eletrénica, implantes Osseos, elementos quimicos, e outras), onde a
contaminacéo pelo desgaste das esferas do moinho é prejudicial, torna-se
necessario produzir esferas com o mesmo material dos produtos ceramicos

em processo, ou com materiais indbcuos.

O processamento envolvido na producdo de elementos de

moagem esféricos estdo relacionados com as suas dimensbes. As mais
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solicitadas pelo mercado s&o as esferas com didmetros préximos a 13, 20,
30, 50, e 60 mm. Para as dimensdes maiores que 20 mm utiliza-se
preferencialmente o processo de prensagem isostatica. Ja, para esferas
cujo didmetro estédo abaixo de 20 mm utiliza-se o processo de prensagem
uniaxial, devido a significativa perda de produgédo que a prensagem

isostatica passaria a ter na producéo destas pequenas esferas.

ii) Valvulas e selos mecénicos

Valvulas de ceramica avangada sao aplicadas em meios muitos
agressivos, incluindo fluxo de liquidos e gases carregados com meios
solidos abrasivos, processos quimicos com liquidos altamente corrosivos,
recuperacado de gases e outras aplicacdes semelhantes. As propriedades
requeridas pelas valvulas sdo alta dureza, baixo coeficiente de atrito,
elevada resisténcia a corrosao, e tolerancia a altas temperaturas. O baixo
coeficiente de expansdo térmica das ceramicas &€ também importante na
manutencdo da folga entre as superficies. O acabamento superficial é
extremamente importante para aplicagbes em valvulas, particularmente no
uso em pressodes elevadas [STEVENS (1983)].

Para estas aplicacbes, as valvulas de esferas em ceramica
avangada competem com as valvulas fabricadas em aco inoxidavel, carbeto
de tungsténio com depésito superficial de niquel e agos cromados
[STEVENS (1983)]. Sao utilizadas comercialmente valvulas globo, valvulas
antiretorno e sedes de valvulas. Os materiais empregados nas valvulas
geralmente sdo composicbes de elevado teor de Alumina (>85%),
principalmente devido ao baixo custo. O SiC, nestas aplicagdes, destaca-se
principalmente pela sua alta resisténcia a corrosdo/erosdo. Entretanto,
nestes Ultimos 5 anos o emprego de zircénia parcialmente estabilizada tem
se tornado popular, devido a alta resisténcia ao choque térmico e mecanico

que este material pode suportar. Este material tem atendido em particular as
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valvulas antiretorno, devido aos choques mecanicos inerentes
[PASCUCCI (1993)].

O Processamento envolvido para a conformacédo de valvulas de
esferas € o de prensagem isostatica, acompanhado de usinagem do blank e
posterior lapidacdo. O processo de injecdo de ceramica também se mostra

atrativo para a producéo de valvulas pois dispensa a usinagem do blank.

d) Ceramicas para uso automobilistico

Um automével incorpora de 15.000 a 20.000 partes. Inumeros
materiais sdo empregados em sua fabricacdo, incluindo o aco, o aluminio,
os plasticos, as borrachas, as tintas, os vidros e as ceramicas. Os
componentes ceramicos, iniciando pela vela de igni¢do, que data do inicio
da fabricacdo dos automédveis, somam hoje pouco mais que 30
componentes. Suas principais aplicacbes sao representadas pelos
catalisadores/substratos, sensores de oxigénio, termistores e aplicacbes em
fototransistor [TAGUCHI (1987)].

A participacdo ainda pequena das ceramicas estruturais em
automoveis deve-se principalmente as caracteristicas de fratura fragil,
propagacéo subcritica de trincas, elevado espalhamento dos valores de
suas propriedades, sensibilidade ao choque térmico e fadiga [RAZIM et al.
(1991)]. Entretanto, com o desenvolvimento de novos materiais,
principalmente os compaésitos e novos processos de fabricacéo, a aplicagéo
de componentes em ceramica estrutural tem crescido e deve aumentar seu
emprego na industria automobilistica. Dentre as principais, destacam-se as
cabecas de pistdes para motores diesel, rotores de turbina e os sistemas de
valvulas. As ceramicas ndo Oxidas sao os materiais mais promissores para
essas aplicacgées estruturais [TAGUCHI (1987); MATSUHIRO et al. (1994)].
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2.2- Conformacgao de Ceramicas Avangadas

A conformacéo de produtos de ceramicas avancadas geralmente €
feita pela compactacdo de pos ceramicos. Posteriormente, quando sua
forma for complexa, efetua-se uma usinagem do corpo compactado ainda a
verde. Genericamente, quatro s&o os principais grupos de conformacéo de
ceramicas avangadas: 0 de prensagem (prensagem uniaxial, prensagem
isostatica, prensagem a quente, prensagem isostatica a quente), o de
moldagem plastica (extrusdo, injecdo, compressdo, laminagdo), o de
colagem de barbotina (em molde de gesso, sob pressdo em molde poroso,
centrifugacdo, sob vacuo) e o tape casting (Doctor Blade, Waterfall)
[RICHERSON (1992); ZORZI (1995)].

Para a obtengdo de ceramicas avangadas estruturais dois
métodos de conformacédo tem se destacado: a injecdo de massas ceramicas
e a prensagem isostatica. Estes processos apresentam baixo custo e
facilidade de processamento e quando automatizados, apresentam alta taxa

de producéo.

2.2.1- Inje¢ao de massa ceramica

O processo de injecdo de massas ceramicas ou injecao ceramica
consiste basicamente na injegcao de um veiculo organico fundido carregado
com pos cerdmicos no interior da cavidade de um molde. Com a
solidificacdo do veiculo organico obtém-se a peg¢a conformada a verde.
Remove-se a parte organica da pec¢a conformada e esta € densificada por
sinterizacao [FORTULAN et al. (1993a), MANGELS et al. (1994)].

Este processo apresenta como principais caracteristicas a

possibilidade de conformagao de produtos com formas complexas com um
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custo relativo baixo e elevado desempenho. Este processo foi aplicado nos
idos de 1930 na fabricag&o de velas de ignicdo vindo a ser substituido pela
prensagem isostatica. Embora a Unido Soviética tenha aplicado o processo
de injegdo ceramica comercialmente na década de 1950, somente apés
1960 o interesse por este processo foi renovado, devido principalmente ao
desenvolvimento de rotores de turbinas automotivas, de fabricacdo inviavel
por qualquer outro processo. O diagrama de Venn, ilustrado na Figura 2.2.1,
apresenta um esquema de selecédo para aplicacédo do processo de injegéo
na etapa de conformacdo. As trés consideragdes basicas sdo expressas
por circulos. A interse¢cé&o dos trés circulos € a area mais atrativa para a
aplicagdo do processo de injecdo cerémica [EDIRISINGHE (1986%);
GERMAN (1990); MANGELS (1984); MANGELS et al. (1994)].

complexidade

Figura 2.2. 1- Diagrama de Venn ilustrando a situacdo de melhor aplicacao do processo de
injecdo de massas cerdmicas [GERMAN (1990)].

O processo de injegao também oferece oportunidades para novas
composi¢cdes. Ao lado dos materiais tradicionais baseados nos processos de
conformacgdo do pd (metalurgia do pd), este processo pode ser utilizado
para conformacdo de aco inoxidavel, aco carbono, aco liga, ligas de
tungsténio, ligas de cobalto, fibras ceramicas reforcando matrizes ceramicas
ou matrizes de compésitos metalicos bem como para uma variedade de
compositos [GERMAN (1990); KARANDIKAR et al. (1987)]. Outra vantagem

do processo de injecido de pos € a possibilidade da co-moldagem de
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diferentes materiais, isto €, um produto com uma parte formada por um
material e outra formada por um segundo material. Esta op¢éo tem recebido
mérito em formacéo de barreiras de conducao, superficies de desgaste e
interconeccgbes elétricas [GERMAN (1990)].

Geralmente este processo pode ser obtido através de trés tipos
de sistemas de injecao: o sistema termoplastico, o sistema termocera e o
sistema termorrigido. Para cada sistema, diferentes tipos de equipamento e

parametros de processamento sdo encontrados.

o Sistema termoplastico, uma mistura polimérica contendo termoplastico na
forma de pos é adicionada ao pd cerdmico e submetida a um
aquecimento para adquirir uma consisténcia plastica. Essa mistura
polimérica € injetada dentro da cavidade de um moide mais frio onde
ocorre o0 seu resfriamento e solidificagéo, conferindo resisténcia mecanica

ao injetado.

o Sistema termocera, analogo ao sistema termoplastico porém com o uso
de termocera ao invés de polimero. Este sistema tem sido usado com
maior frequéncia recentemente. Sua maior vantagem advém da baixa
viscosidade da mistura fundida que requer menores pressdo e

temperatura de injecéo.

e Sistema termorrigido, neste utiliza-se de um polimero termorrigido e pode
ser realizado em duas etapas. Na primeira, € feito um aquecimento
brando da mistura polimero-cerdmica conferindo-lhe um estado viscoso
que permite a inje¢éo para dentro da cavidade do molde; na segunda, a
mistura é definitivamente aquecida dentro do molde para que haja a
reacdo do polimero, conferindo resisténcia mecanica termicamente

irreversivel ao injetado.
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O processo para obtencdo de pega ceramica por injegéo pode ser
descrito esquematicamente e consiste basicamente de cinco etapas (Figura
2.2.2). Existem vantagens e desvantagens do processo de injegdo ceramica
sobre os processos convencionais, algumas delas sdo apresentadas na
Tabela 2.2.1.

Preparacéo do p6 ceramico

|

Mistura do p6 ceramico com
o polimero

Injecao

Remocao do polimero

Queima da pec¢a

Figura 2.2. 2- Etapas do processo de injecdo de cerdmica.

Tabela 2.2.1- Vantagens e desvantagens do processo de inje¢do cerdmica.
[FORTULAN (1993b)].

Vantagens Desvantagens
Menor necessidade de usinagens Menor densidade da peca verde
posteriores
Execuc¢éo de formas complexas Dificuldade para remoc¢éo do veiculo orgénico
Reducdo de etapas de fabricacdo Dificuldade na fabricagdo de pe¢as espessas
Possibilidade de automacao Maior propensao defeitos internos

Obtencao de pegas com espessuras
relativamente finas

Baixo custo de operacéo

Melhor desempenho
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2.2.1.1- Comportamento reolégico da mistura ceramica injetavel

O Comportamento reolégico da mistura ceramica injetavel (MCI) é
uma funcdo sujeita as propriedades e caracteristicas do veiculo organico e
do p6 ceramico. MARKHOFF et al. (1984) comentam que a situacao ideal
aquela que representa um balanco entre a manutencao das propriedades
reolégicas da moldagem plastica e um minimo de quantidade de veiculo
organico, que garantem uma baixa retracdo de sinterizacao e baixa taxa de

rejeicdo por distorgéo.

Algumas caracteristicas do pd ceradmico tem muita influéncia no
comportamento reolégico da MCI a saber: a concentracdo de sélidos, a
distribuicdo do tamanho de particulas, a area superficial, a forma, o efeito

dos aglomerados e a molhabilidade.

2.2.1.2- Veiculo organico (VO)

O veiculo orgénico é o componente da mistura ceramica injetavel
(MCI) que possibilita a conformac¢&o do produto. Embora o veiculo organico
nao participe do produto final, ele € o componente que tem a maior
influéncia no sucesso do processamento. O limite da quantidade que o VO
pode participar de uma MCI estabelece o compromisso entre as
caracteristicas fluidas e a estabilidade do produto conformado. Em
aplicacbes de técnicas comerciais, valores de 35 a 40% em volume de VO
s&o admissiveis [SPUR et al. (19995)].

O veiculo organico € misturado com o pd cerdmico para a
obtencdo da MCI. Ele tem uma forte influéncia no empacotamento das
particulas, aglomerados, mistura, reologia, conformacdo, extracido dos

componentes (do proprio VO), acuracidade dimensional, defeitos e
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caracteristicas quimicas dos compactos injetados. O VO representa um

compromisso entre varias propriedades desejadas. A selecdo do VO ideal é

dependente da aplicacdo especifica de cada produto e processo e as

propriedades da MCI normalmente mais desejadas s&o as descritas a seguir
[GERMAN et al. (1991)].

a) Caracteristicas fluidicas:

viscosidade abaixo de 10 Pa.s na temperatura de moldagem;
baixa alteracdo da viscosidade com a temperatura durante a
moldagem;

resisténcia e rigidez apds o resfriamento;

moléculas pequenas para favorecer o preenchimento entre

particulas.

b) Interacédo do p6:

baixo angulo de contato e boa adesao com o polimero;
atracdo capilar das particulas;

quimicamente inerte com o po.

c) Remocgé&o dos componentes:

multiplos componentes com diferentes pontos de fusao;

produto de decomposi¢do ndo toxico, e Nndo Corrosivo;

baixo conteudo residual;

baixo contetido metalico;

temperatura de decomposi¢cao acima da temperatura de mistura e
moldagem;

taxa de degradacao térmica sem variagdes subitas.

d) Manufatura:

n&o cara e disponivel;

segura e circunstancialmente aceitavel;
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¢ longa vida, ndo higroscopio, sem componentes volateis;
e nao degradavel por ciclagem térmica;

¢ alta taxa de lubrificacao;

o alta resisténcia e rigidez;

¢ alta condutividade térmica;

¢ baixo coeficiente de expanséo térmica;

e soluvel em solventes comuns;

¢ baixo peso molecular, sem tendéncia a orientacao.

Uma formulagdo de veiculo organico pode ser composta por

quatro principais categorias de componentes.

e Componente principal, em geral este componente determina as
propriedades finais do VO. Sdo geralmente utilizados como componente
principal o polietileno de baixa densidade, o polipropileno, o poliestireno,

o polimetilmetacrilato e o poliacetato de vinila.

e Componente secundario, normalmente utiliza-se de uma termocera ou
6leo, que possa ser facilmente removido na etapa de extracao do VO. Em
geral este componente € necessario para a formagdo de poros que
auxiliardo a retirada dos demais componentes. E aconselhavel que este
componente tenha baixa volatiidade. Para este componente sao
normalmente empregados a cera de parafina, a cera microcristalina e

Oleos vegetais.

e Plastificante, a principal funcdo deste componente secundario & conferir
um aumento da fluidez da MCI. Para este componente sdo normalmente
empregados cera de carnauba, cera de abelha, dimetil-ftalato e
dietil-ftalato.
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o Auxiliar de processamento, este componente secundario é utilizado como
surfactant do p6 ceramico. Ele fornece a molhabilidade entre o0 VO e o
material ceramico durante a mistura. Sdo normalmente empregados
como surfactants o acido estearico, acido oléico, éleo de peixe e 6leo

vegetal.

E possivel, entretanto, que um mesmo material possa contribuir
com comportamento ambiguo. Também é possivel que um componente do
veiculo organico venha a participar da formulagdo ceramica. Isto pode
ocorrer quando os residuos de sua decomposicdo forem materiais
inorganicos, como por exemplo o 6leo de silicone que tem residuos com
aproximadamente 47% em peso de SiO, [EDIRISINGHE et al. (1987)]. A

Tabela 2.2.2 apresenta algumas formulagées tipicas de veiculo organico.

Tabela 2.2.2- Possiveis formulagdes de veiculos organicos (em % de peso)
[GERMAN et al. (1991)].
Material/Formulacéo a b c d e f
Cera de parafina 70 33 69 25

Cera microcristalina 20 22
Polipropileno 67 20 5
Polietileno 33

Acido estearico 11 1 1 5

Cera de carnatiba 10

Poliestireno 45

Oleo vegetal 45
Metil etil cetona 10

Cera de abelha 33

Estearato butilico 10

Resina ep6xi 65
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2.2.1.3- Técnicas de mistura

Esta etapa &€ a principal responsavel pela obtencdo de uma
mistura homogénea, livre de aglomerados, 6tima relacdo MCI/VO, e
manutencdo da fluidez de moldagem. A operacdo de mistura envolve o
transporte de material que produz o arranjo espacial necessario aos
componentes individuais, na qual os primeiros mecanismos associados com
0 processo sao os mecanismos de transporte. Estes mecanismos geram
trés classes de mistura: difuséo, laminar e dispersdo. O mecanismo de
dispersdo é o mais importante deles, pois evita a orientacdo de

aglomerados ou elementos (VO ou ceramicos).

Fluidos com baixa viscosidade (10-100 Pa.s) s&do normalmente
misturados em tanques de agitacdo com batedor simples, duplo batedores,
batedores do tipo Z ou do tipo sigma. A limitacéo destes misturadores é a
tendéncia a formacgao de espacgos vazios quando a temperatura esta um
pouco abaixo da temperatura de fusdo do VO, dificultando assim a obtencao
de uma mistura homogénea [MUTSUDDY (1989)].

2.2.1.4- Conformacgao por injegao

Segundo GERMAN (1990) os termoplasticos e as termoceras
prevalecem como veiculos nos processos de inje¢do ceramica. De modo
simplificado, a moldagem destes sistemas consiste no aquecimento da MCI
a uma temperatura relativamente elevada para que haja a fusdo da mistura,
e a mistura fundida é entdo forcada para dentro da cavidade onde é
posteriormente refrigerada, assumindo assim a forma compacta. O objetivo
da moldagem é obter um produto livre de vazios, de ar e com uma
distribuicdo homogénea do po6. O fundido deve ter Vviscosidade

suficientemente baixa para fluir livremente para dentro do molde e com a
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minima tensao residual possivel €, ao mesmo tempo, com o minimo custo

no menor ciclo de tempo possivel.

Basicamente, o ciclo de inje¢cdo pode ser descrito em cinco

principais etapas, a saber (Figura 2.2.3):

e 172 inicialmente a mistura é aquecida no vaso através da combinacéo de
aquecedores externos e plastificacdo mecanica, obtida pela

movimentagio do fuso ou batedores;

e 22 em seguida o molde € preenchido a uma taxa de vazao elevada, mas,

que evita jatos;

e 3 esta etapa inicia quando o molde ja esta preenchido, nela o fluxo

ocorre a uma taxa gofejante, aumentando a press&o na cavidade;

e 42 apbs o canal de alimentacdo ter solidificado a pressdo externa é

removida;

e 5% nesta etapa o molde é resfriado.

Presséao

Estabilizagéo

Resfriamento da
entrada

Empaco
tamento

Resfriamento

. Ejecgao
Pressurizagao

Preenchimento
da cavidade

Tempo

Figura 2.2. 3- Cicio basico de moldagem por injecdo [GERMAN (1990)].
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Os parametros de moldagem s&o altamente dependentes das
carateristicas das particulas, da formulacido do VO, da viscosidade da
mistura fundida, do projeto do molde e das condicdes de operagdo da

maquina. As consideracdes destes parametros sdo:

o tempo para obteng&o do corpo compacto varia normalmente entre 5 e

60 segundos, com valor tipico de 20 segundos;

a taxa de preenchimento do molde € aproximadamente de T=1,5cm?/s;

a presséao pode ser tao alta quanto 60 MPa;

a temperatura normalmente se encontra numa faixa em torno de 200°C.

Embora o processo de injecdo ceramica seja similar ao de
termoplasticos, estas condigcdes normalmente diferem das encontradas na

injecéo desses.

2.2.1.5- Retracao do corpo injetado

Sao muitos os tipos de retragdes em um processo de injecéo que
devem ser considerados no projeto de um molde. Em primeiro lugar, vem a
retracdo do corpo moldado por contragéo linear durante o resfriamento na
cavidade. Posteriormente, uma leve retragdo € associada com a atrag&o das
particulas por acdo capilar que ocorre durante a remocéo do VO.
Finalmente, a maior contribuicdo na retrac&o & devida a remocg&o de poros
durante a sinterizacdo. Na pratica, valores das retragdes obtidas no
processo de inje¢ao ceramica podem ser obtidos através de equipamentos
de metrologia convencional. Sdo esperados para retragdes globais valores
em torno de 15 a 22% dependendo do processo e método utilizado
[FORTULAN et al. (1993c)].
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2.2.1.6- Extragao do veiculo organico

Apds a moldagem da peca, a proxima etapa € a de remoc¢éao do
VO; esta talvez seja a etapa mais critica do processo de injecdo de
ceramica. Sao encontrados na literatura ciclos de tempos relativamente
longos para execucdo desta etapa, em alguns casos dias ou semanas.
Muitas vezes as solucbes tem sido particularizadas, resultando periodos
proximos a 2 horas, porém, normalmente, estas solugdes  séo
apresentadas superficialmente ou omitidas [JOHNSSON et al. (1994),
SHUKLA et al. (1989)].

Erros na remoc¢ao do VO podem resultar em trincas e deformacéo
na peca injetada. Quando o VO € aquecido ele amolece e o injetado se
torna incapaz de resistir as tensées de cisalhamento causadas pela acéo da
gravidade, ou mesmo aos efeitos do gradiente térmico e das bolsas internas
de vapor. Para manter a forma do injetado estavel é necessario um atrito
inerente particula-particula no material. Os componentes do VO devem ser
extraidos através dos poros como um fluido (liquido ou vapor), sem

distorc@o ou contaminacéo do injetado [GERMAN (1990)].

GERMAN (1990) avalia seis técnicas de remocgédo do VO,

consistindo de processos térmicos e solventes, a saber:

r Difusdo (baixa pressao)

Termicamente assistido
L (calor e solvente)

r
| Térmico | Permeacéo (alta presséo)
Extracéo } L Difusao (fluxo capilar)
do VO | Extraca@o (imerséo)
l
I
L

r
Solvente | Alta pressédo (super critico)
I
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Pelo processo de extracéo térmica o polimero pode ser removido
na forma de gases por difusdo ou permeacdo acompanhada de
decomposicdo térmica, ou rompimento das cadeias, ou mesmo por
depolimerizacdo. Geralmente a difusdo sera dominada por pressdo muito
baixa, enquanto a permeacdo sera dominada por tamanho de poros

maiores € maiores pressoes.

A extracdo por solvente envolve a imersdo do moldado em um
fluido que dissolve alguns dos componentes do VO, levando assim a uma
estrutura porosa mais aberta para subsequente extracdo por evaporagéo

dos demais componentes.

Qutra possibilidade para extracdo do VO é aquecendo o injetado
com um solvente ou vapor reativo em um processo apresentado para
degradacédo por vapor. A alternativa de extragdo por solvente estd na
remog¢&o do VO por mobilizacdo térmica, por degradacéo, evaporag¢éo ou
difusdo no material [GERMAN (1990)].

Na pratica, estas 6 técnicas frequentemente s&o combinadas

para acelerar o ciclo de remocéo.

O uso de um VO de multiplos componentes deve ser adotado.
Seus componentes devem ter propriedades térmicas e quimicas distintas
entre si, para que possam serem removidos progressivamente e
separadamente [ANGERMANN et al. (1992); GERMAN (1990)].

Historicamente, a remoc¢éo do VO do injetado tem sido uma etapa
lenta no processo de injecdo de cerdmica. As técnicas mais eficientes de
extragcdo s&o a combinagdo da extracdo por solvente e evaporacéo ou

difusdo e evaporacado. Alguns experimentos usando apenas a técnica de
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evaporagao requerem acima de 300 horas para remog&o completa do VO.
Condigdes 6timas de extracdo tem sido particularizadas e podem ocorrer
em periodo proximo a 2 horas. Em geral, dependendo da espessura do
injetado, normalmente encontra-se tempo de extracado entre 2 e 60 horas. A

extracdo térmica é a mais utilizada na pratica [GERMAN (1990)].

2.2.1.7- Defeitos e problemas da inje¢cao de ceramica

O processo de injecdo de ceramica pode apresentar uma série de
defeitos que ocorrem durante o processamento. Em cada etapa do
processamento uma série de defeitos tipicos pode surgir. Os defeitos mais
comuns sdo a perda da forma do injetado através de distorgdes,
empenamento, depressdo, formacédo de crateras, manchas descoloridas,
trincas internas, trincas externas, chupagem, bolhas, linhas de solda e
outros. A Figura 2.2.4 ilustra um esquema de varios defeitos em uma sec¢éo
de um moldado espesso. EDIRISINGHE et al. (1988), apresenta na Tabela
223 uma relacdo entre os tipos de defeitos com o estagio de

processamento envolvido.

Fissura devido

a retraggio Bolha Falta de preenchimento

devido ao blogueio

Descoloragao \ de gases
\ Arredondamento
Fissura devido do canto
a extracao
do produto " Chupagem
. Fissura
Linhas de solda laminada
devido ao
esguichamento
Vazio
Retracédo na
cavidade

Figura 2.2. 4 Alguns dos possiveis defeitos nos moldados por inje¢ao que podem ser
notados ap6s a remogao do VO [GERMAN (1990)].
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Tabela 2.2.3- Relacio dos tipos de defeitos com o estagio de processamento envolvido

[EDIRISINGHE et al. (1988)].

Estagio

Tipo de defeito

Mistura

- aglomerados nao dispersados.

- veiculo orgénico nao dispersado.

- contaminacéo abrasiva pelo equipamento de mistura.

- contaminacido com material degradado no equipamento de
mistura.

Preenchimento do
molde

- linhas de solda.
- jatos.
- contaminacio abrasiva pela injetora.

aquecimento

Solidificacao - vazios relacionados com a retracao.
- vazios relacionados com a umidade residual da MCI.
- trincas relacionadas a retragio.
- deformacgdes devido ao pino ejetor.
Ejecio - deformagdes no volume ou trincamento.
- bolhas causadas por deformacao térmica na cavidade.
Repouso - trincamento devido a tenséo residual induzida.
Extracdo do VO
Estagio 1 do - deformacgdo causada por relaxamento da tensao residual.

- defeito devido a tensio residual induzida.
- trincamento devido a degradacio térmica.

Estagio 2 do - inchago causado por evolucdo de produtos gasosos.
aquecimento - depresséo.

- trincas causadas pela evolugdo de produtos gasosos.

- trincas causadas pela ndo uniformidade da remocgao do VO.
Estagio 3 do - trincamento ou deformacao associada aos efeitos
aquecimento gravitacionais.

- laminagao da superficie.
- residuo de contaminacéo.

2.2.1.8- Moldes de injegao

Os moldes para injecdo de ceramicas séo muito semelhantes aos

empregados na inje¢do de polimeros. Esse aspecto permite que as técnicas

de projeto de moldes utilizadas na injegdo polimeros sejam empregadas

com relativa adaptagdo na injecdo de massas ceramicas [WREGE et al.

(1994a)].

WREGE (1994b) apresentou as adaptac¢des basicas da técnica de

projeto de moldes para injegdo de polimeros necessarias para serem

aplicadas na injecao de ceramicas.
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Em um molde de injecdo de cerdmica, a parte mais importante é a
cavidade que possui a forma do injetado. Esta cavidade tem dimensdes
superiores a da peca desejada para compensar a sua retracédo. No molde,
em torno da cavidade existem varios outros componentes tais como os
elementos para abertura e fechamento da cavidade, a eje¢gdo do moldado, o
alinhamento das sessfes do molde, o movimento de insertos, o
resfriamento do moldado, e outros. O projeto de um molde é dependente do
tipo de injetora, do produto a ser produzido e da producdo requerida. A partir
destas condi¢des, os componentes necessarios variam em complexidade e
em numero [WREGE (1994)]. A Figura 2.2.5 apresenta um desenho

esquematico de um molde de injecao e seus componentes basicos.

Placa de fechamento Bucha de injegéo

Placa que
contém a

Pino guia
g cavidade

Bloco
espagador

Placa suporte
anterior

Placa extratora Pino extrator

Figura 2.2. 5- Desenho esquematico de um molde de injecdo [GERMAN (1990)].

STANCIU (1984) comenta que os principais parametros a serem
considerados em projetos de moldes sdo a dindmica do fluxo, a presséo do
fluido, a saida de gases, o desgaste, a parte geométrica, a economia e a

automacéo.



38

2.2.2- Pi_..__gem isostatica

O 1 cesso de prensagem isostatica, tradicionalmente conhecido
pela fabrice- 40 de velas de ignicdo automotiva, destaca-se pela
uniformidade 2 elevada qualidade resultante dos produtos obtidos. Teve,
provavelmente, seu primeiro sucesso conhecido em torno de 1913 pela
WESTING-HOUSE LAMP, na fabricagdo de compactos em bruto de pés
metalicos. E retanto, aplicacbes comerciais, em larga escala, somente
ocorreram a~ s 1930 [AUSTIN et al. (1976)]. Atualmente, a prensagem
isostatica te | seu emprego muito difundido e € indispensavel na

conformagac e ceramicas avangadas.

Em >orincipio, trata-se de um molde flexivel (elastomérico) cuja
cavidade € reenchida com pds ceramicos e posteriormente selada
(estanque). ’olocado dentro de um vaso, o molde & prensado
isostaticamer*e através de um fluido pressurizado (Figura 2.2.6). O fluido,
quando presodrizado, comprime o molde em todas as diregcdes gerando o
compacto a verde. Pressdes na ordem de 70 a 500 MPa sao utilizadas

nesse procet mento (Figura 2.2.7).

Tampa do vaso

de presséo
Vaso de _ Fluido
Pressio \
Tampa do
Cesto - molde
metalico ~
Molde de
borracha
Entrada do fluido
pressurizado —-
Nucleo do
> molde
/ (metalico)

Pé cerdmico

Figura 2... 6- Esquema para obteng¢édo de um produto por prensagem isostatica
[RICHERSON (1992)].
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A prensagem isostatica € particularmente aplicada a produtos que
apresentam formas cilindricas. Vazios internos, todavia, podem ser obtidos
com a adicdo de um nucleo metalico dentro do molde elastomérico. Tais
nucleos podem apresentar roscas e escalonamentos no didmetro, cujos
detalhes sao transferidos para os produtos. Ja a superficie externa pode
receber acabamento por usinagem ainda a verde. Entretanto, outras formas
podem ser obtidas pelo emprego da prensagem isostatica apdés a
conformacdo prévia por outros processos. Isto & possivel com o
revestimento a vacuo do produto compactado com um fino filme

elastomeérico.

Variagbes na concepcao de prensas isostaticas foram
desenvolvidas, sendo que as principais sdo agrupadas em prensas
isostaticas a frio e prensas isostaticas a quente. As prensas isostaticas a frio

sao ainda subdivididas em dois grupos: prensas via umido e prensas a seco.

Vaso de
pressao

Pressdo P
l Tempo t

Figura 2.2. 7- Compress&o das particulas cerdmicas pelo fluido pressurizado
[ASHBY (1992)].
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Na prensagem isostéatica via umido, o operador tem contato com o
fluido em cada alimentacdo e descarga dos moldes. Nessa prensagem é
possivel introduzir varios moldes no interior do vaso, permitindo a obtengéo
de uma enorme diversificacdo de produtos, porém, com baixo volume de

produgéo.

Na prensagem isostatica a seco, o operador ngo entra em contato
com o fluido, pois 0 molde é integrado ao vaso de pressao, nela a tampa do
molde € a propria tampa do vaso. Neste processo a troca do molde n&o
ocorre com frequéncia, o que o torna favoravel para a producéo de
componentes de pequenas dimensdes e formas geométricas simples, como
por exemplo, os isoladores de velas de ignicdo. A possibilidade de
automacao a alto nivel pode ser efetuada nestas prensas, obtendo-se

elevada taxa de produgado a um custo relativamente baixo.

A prensagem isostatica a frio € o método mais empregado pela
industria ceramica. Pelo fato de serem liquidos pressurizados a temperatura
ambiente no interior do vaso, algumas vezes este processo é referenciado
como prensagem hidrostatica. Comercialmente s&o aplicadas pressfes na
faixa de 7 a 200 MPa.

A prensagem isostatica por explos&o foi utilizada inicialmente na
metalurgia do pd, mas raramente foi empregada pela industria cerémica.
Neste caso a pressao é aplicada pela detonagdo de uma carga de
explosivo, resultando em uma pressdo extremamente alta que conforma a

peca em um periodo de tempo muito curto.

A prensagem isostatica a quente € um processo no qual a presséo

e temperatura s&o aumentadas independentemente e simultaneamente.
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2.2.2.1- Moldes

Os moldes para prensas isostaticas via umido sdo independentes
do vaso de presséo. A limitacdo de seus tamanhos € dependente apenas do
tamanho interno do vaso de pressdo. McENTIRE (1984) comenta que,
embora a prensagem isostatica tenha sido utilizada a muitos anos, poucas
publicagbes apresentam com detalhes o projeto dos moldes.
Historicamente, os projetos de moldes para prensas isostaticas via umido,

tem sido desenvolvidos de forma empirica.

O projeto de um molde deve ser baseado no conhecimento das
caracteristicas de compactacdo da peca e a sua posterior retragdo de
sinterizagdo. Estas caracteristicas sdo sujeitas a variacbes relativas do
material e aos diferentes lotes de producdo. Apenas dimensbes
aproximadas podem ser conseguidas no produto prensado. Variagoes
dimensionais com + 5% da dimens&o nominal sdo consideradas excelentes
[McCENTIRE (1984]. Em muitas circunstancias, a usinagem da pec¢a a verde
€ necessaria. O seu projeto deve ser cuidadoso a fim de evita-la ou

minimiza-la, pois isto implica em perda de material e introducdo de defeitos.

O molde para prensagem isostatica é constituido de dois
componentes basicos: uma estrutura rigida, que serve como suporte para
manutengdo da forma e incorporagdo de vazio interno e uma camisa
elastomérica e flexivel. Os materiais empregados na estrutura rigida variam
de polimeros rigidos a acos de elevada resisténcia, e os empregados nas

partes flexiveis variam de borracha natural a poliuretanos.

No molde, quando este possuir um nucleo interno, deve-se cuidar
da sele¢do dos materiais. Este elemento estara sujeito a tensao
compressiva, que é intensificada pela presenga da tampa do molde. Deve

também apresentar compatibilidade quimica com o p6 em processo, ser
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resistente a- desgaste e quando houver o desgaste, este nao deve
comprometer a qualidade da ceramica. Entre os materiais de uso mais
frequente pa 1 os nucleos estdo o aco inoxidavel, o latdo e o aco carbono

revestido cor.. cromo.

A camisa de elastdbmero é um dos principais elementos do molde.
Dentre os | ateriais empregados em sua fabricacdo destacam-se as
borrachas naturais, os filmes de polietileno, o neoprene, a borracha de
silicone e o voliuretano. O poliuretano é o elastbmero mais empregado e
apresenta a possibilidade de obtengdo em uma larga faixa de dureza (25 a
70 shore A), alta resisténcia a abrasdo e alta resisténcia ao rasgo. E
quimicamente compativel com muitos materiais, incluindo alguns solventes
e Oleos e apresenta também excelentes efeitos lubrificantes. A Figura 2.3.8
ilustra um <squema de molde para prensagem isostatica de tubos

ceramicos.

Tampa flexivel
.~ de elastémero

Furos para
|~ entrada do fluido
pressurizado

Estrutura rigida
para suporte

r I~ Molde de
elastémero

Nuideo
metalico

Figura 2.2. 8- Desenho esqueméatico de um molde para prensagem isostatica de um tubo
ceramico [MCENTIRE (1984)].
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3- REVISAO DA TEORIA

Os materiais ceramicos apresentam propriedades e caracteristicas
Unicas de interesse das aplicagbes de engenharia. Entretanto, na aplicagdo
desses produtos, o fracasso de alguns componentes inibem seu emprego em
larga escala. O desenvolvimento de um estudo teérico correlacionado com o
comportamento pratico desses produtos que apresente informacgdes e condicdes
confidveis para a predicdo do desempenho de um componente estrutural é
portanto indispensavel. Para esse estudo, o entendimento das propriedades
mecanicas, 0s métodos de medidas, a ferramenta estatistica e a resisténcia ao

desgaste devem ser consideradas.

O relacionamento do projeto de equipamentos e moides com o
desempenho do produto e processo ceramico é estreito. Consideragcbes de
projeto de vasos de pressao para emprego em prensas isostaticas também séao
investigadas. O vaso de pressao é o elemento mais critico em uma prensa, deve
ter suas caracteristicas e seu desempenho completamente garantido e
diagnosticado periodicamente. O conhecimento de suas limitagdes, desgaste por
fadiga e métodos de diagnose deve ser entendido, interpretado e divulgado para

todos os usuarios do equipamento.

3.1- Propriedades Mecanicas dos Materiais Ceramicos e Suas Medidas

Os materiais cer@micos apresentam comportamentos mecanicos, sob
diversos aspectos, superiores ao de outros materiais. Entretanto, algumas de
suas caracteristicas s&o negativas. A principal caracteristica que inibe aplicagbes

em engenharia com fins estruturais é a fratura fragil. Estes materiais
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normalmente ndo apresentam deformacédo plastica apreciavel e sua resisténcia
ao impacto é reduzida, isto é apresentam baixa tenacidade [ZANOTTO et al.
(1991)).

Outra dificuldade encontrada nos materiais ceradmicos € a enorme
variacao na resisténcia a fratura entre corpos de prova ou pe¢as de um mesmo
lote, podendo apresentar um valor de resisténcia maxima equivalente ao dobro
da minima [ZANOTTO et al. (1991)].

Os materiais ceramicos também sofrem o fendmeno conhecido como
fadiga estatica, que leva a diminuicdo da resisténcia da fratura com o tempo sob
aplicaga@o de carga [ZANOTTO et al. (1991)].

3.1.1- Resisténcia mecanica

Quando é aplicada uma tensdo em um material ceramico, ha uma
deformacdo relativa com relagdo a uma pequena variagdo que ocorre nos
espacamentos atdmicos. A quantidade e o tipo de deformacdo é dependente da

resisténcia das ligacdes atdbmicas do material, da tensdo e da temperatura.

Até um certo limite de tensdo de cada material, a deformacdo é
reversivel. Nesta condicdo, quando é removida a tensao, os espagcamentos
atdbmicos retornam ao estado original e a deformacdo desaparece. Isto é
referenciado como deformacio elastica, e a tenséo é expressa por uma simples

constante de proporcionalidade conforme representa a Equacéao 3.1.

c=FEc¢ ‘ (3.1)

Nesta equacdo, ¢ &€ a tensé&o, E € o modulo de elasticidade e £ é a deformacéo

(relagdo entre o tamanho da deformagéo e o comprimento inicial).
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Para uma carga cisalhante, a acdo do esforco & expressa pela

Equacéo 3.2,

T =Gy (3.2)

onde t é a tensdo de cisalhamento, y & a deformacéo de cisalhamento e G é o

maédulo de cisalhamento.

Em temperatura ambiente, ou proximo dela, cerdmicas submetidas a
um subito carregamento, apresentam inicialmente a deformacéo elastica, nao
apresentam deformacdo plastica e ocorre a ruptura. Isto € conhecido como
fratura fragil e € uma das caracteristicas mais criticas que as ceramicas
apresentam e que deve ser considerada em projetos de ceramicas estruturais. A
Figura 3.1.1 apresenta este comportamento comparativamente com os materiais

metalicos e polimeros de uso geral.

Deformagdo nominal ( AL/L,) x , em % (escala para borracha)

Q 200 400 600 800
0 1,5x107
Fratura
{2) ALO,

=

20 5]

g

(b) Ago carbono _§

o
“‘E 10 S
23 15 Deformagéo plastica 5
g
u__._- (c) Borracha o~
E natural cruzada £
£ S
e Deformacéo elastica <
<10 <
p: 05 ®
c ! o
= E
g

5 (d) Polimetil-metacrilato iel
(ensaiado a 122 °C) 2

2

0 - 0
0 5 10 15 20 25

Deformacao nominal (AL/L,) x 100, em %

Figura 3.1. 1- Curvas de tensdo de tracio x deformacio para diversos materiais.
[GUY (1980)]
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A magnitude do médulo elastico € determinada pela resisténcia das
ligacbes atdmicas do material. Quanto maior forem as ligagbes atdmicas, maior
sera a tensdo necessdaria para aumentar os espacamentos interatdmicos, e

consequentemente maior sera o moédulo de elasticidade.

Os materiais ceramicos apresentam elevados modulos de elasticidade,
da ordem de 1,4 a 5x10°> MPa os quais s&o maiores de maneira geral que os de
outros materiais. A Tabela 3.1.1, apresenta valores dos modulos elasticos para

materiais de uso comum em engenharia.

Tabela 3.1.1- Valores dos médulos elasticos para materiais de uso comum em engenharia
[RICHERSON (1992), CALLISTER (1994)].

Material Modulo elastico médio
E (MPa)
ALO, 3,80 x 10°
ZrO, 1,38 x 10°
Ceramica Si;N, 3,04 x10°
SiC 414 x10°
Diamante 10,35 x 10°
Vidro 0,7 x10°
Ligas de aluminio 0,69 x 10°
Aco 2,07 x10°
Metais Ligas de tungsténio 4,07 x10°
Ligas de titanio 1,07 x 10°
Ligas de magnésio 0,45 x10°
Nylon 16a3,8x10°
Policarbonato 2,4 x10°
Polimeros PET 28a41x10°
PTFE 40a55x10°
Elastémero 0,0035a3,5x10°

3.1.2- Resisténcia tedrica

A resisténcia tedrica pode ser definida como a tensdo necessaria para
romper as ligagcbes atdmicas e gerar duas novas superficies e pode ser descrita
pela Equacao 3.3 (RICHERSON (1992), ZANOTTO (1991),

1/2
Ey
Sy ;_J

Q

(3.3)
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-

onde E é o mddulo elastico, y € a energia de fratura superficial e a, € o

espagamento atdmico.

A tensao tedrica para materiais ceramicos tipicamente ocupa valores de
1/10 a 1/5 do médulo elastico. Entretanto, na pratica ndo encontram-se esses
valores. Isto deve-se a presenca de defeitos (trincas) de fabricagdo e ftrincas
estruturais do material resultantes de concentragdo de tensao e fratura em cargas

bem abaixo da resisténcia tedrica.

A Tabela 3.1.2 apresenta valores comparativos de resisténcias tedricas
de AlL,O; e Carbeto de Silicio (SiC), valores estes foram obtidos com tensbes
tipicas relatadas em corpos fabricados por diferentes processos. Muitos produtos
ceramicos sao fabricados a partir de ceramica policristalina. As resisténcias a
fratura encontradas na pratica para ALO, e SiC policristalinos apresentaram

apenas de 1/100 da resisténcia tedrica.

Tabela 3.1.2- Comparac¢ao entre resisténcia tedrica e a encontrada na pratica
[RICHERSON (1992)).

E Resisténcia Teodrica Resisténcia medida Medida da resisténcia
Estimada em fibras em amostras
Material policristalinas
GPa
GPa GPa Gpa
ALO; 380 38 16 04
SiC 440 44 21 0,7

Para explicar a enorme discrepancia entre a resisténcia tedrica e a
resisténcia real, foram desenvolvidas as Teorias de INGLIS, GRIFFITH e IRWIN,
que sugerem que as falhas internas ou superficiais atuam como amplificadores
de tensdo (Figura 3.1.2) e que a separagdo das superficies ocorre
sequencialmente ao invés de simultaneamente [KINGERY et al. (1975);
ZANOTTO et al. (1991)].
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Figura 3.1. 2- Representacéo da teoria de amplificagdo de tensédo na ponta de uma trinca.

[ZANOTTO et al. (1991)]

Nesta condicdo, a maxima tensdo ocorre na extremidade da trinca é

representada pela Equacéao 3.4,

G, :c{lﬂ(ﬁm}c(nza 3.4

2
onde p == = raio de curvatura na extremidade A (Figura 3.1.2).

Na Figura 3.1.2, quando a elipse € muito estreita, pode ser considerada
uma boa aproximag¢do de uma trinca e, nesse caso, se p<<c tem-se que a

maxima tens&o na ponta da trinca é representada pela Equacgao 3.5.

(le/z (35)
G e 20 | —

GRIFFITH postulou que, quando o decréscimo da energia elastica
excede o aumento da energia superficial associada a formacido de duas novas
superficies, para trincas elipticas, com o maior eixo medindo 2¢c em uma placa

estreita, tem-se a relacio descrita na Equacéo 3.6.
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2E’Y 1/2 E’Y 1/2
°r =\ me) "G (36)

IRWIN estabeleceu que a ruptura ocorre quando o tenséao aplicada se

iguala a tensao teédrica (Equacgao 3.7).

Cpmax =0
1/2 1/2

2 ==l

ot =2 =
(ao p

1/2
Eij

g, =

- o

A teoria aceita é aquela que valida parte da teoria de GRIFFITH e parte
da de IRWIN. As regides validadas sdo apresentadas na Figura 3.1.3. O critério
de GRIFFITH s6 pode ser aplicado a falhas muito estreitas, com curvatura

maxima na extremidade da falha igual a 2,6 vezes a distancia interatdomica a,,.

IRWI

GRIFFTH

8a,/rt P

Figura 3.1. 3- Representagio esquematica da validacdo dos critérios de GRIFFTH e IRWIN
[ZANOTTO et al. (1991)].
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3.1.3- Tenacidade a fratura

A tenacidade a fratura € uma importante propriedade das ceramicas
frageis e € uma medida da fragilidade [QUINN et al. (1992)]. A analise do
fendbmeno de fratura de um corpo ceramico, diferente de outros materiais em
geral, ndo & simplesmente obtida pelas cargas atuantes. Em adic&o, deve-se
considerar a taxa de carregamento, condicdes do meio ambiente, nivel de
temperatura, defeitos da estrutura, defeitos superficiais, porosidade e histdrico do
produto. [KINGERY et al. (1975)].

A mecanica de fratura é baseada na hipdtese de que a resisténcia a
fratura de um material € determinada pelo tamanho critico de uma trinca, porque
assume-se que a fratura ocorra pelo deslocamento e tensdo na ponta desta
trinca. A Equacao 3.8 é uma hipdtese que relaciona a tensao de fratura, o, com

um comprimento de trinca, a.. [TERPSTRA, R. A. et al. (1995)].

oK, a (3.8)

A concentracdo de tensdo na ponta de uma trinca é referenciada como
fatores de intensidade de tensdo K, K, e K, Os numeros subscritos s&o
referentes a diregdo da aplicagdo do carregamento relativa a posicéo da trinca. A

Figura 3.1.4 lustra esquematicamente estes modos de aplicacdo de

carregamento.
Y Y Y
X X X
Z 4 Z
MODO | MODO I MODO il
Ki K Ku

Figura 3.1. 4- Fator de intensidade de tenséo para os diferentes modos de carregamento
[RICHERSON (1992)].
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No Modo | de carregamento, o mais frequentemente encontrado em
aplicagdes ceramicas, o carregamento ocorre pela agdo de tensao de tracdo na
direcdo normal ao plano de trincamento e a fratura ocorre quando o Modo | do

fator de intensidade de tens&o alcanca a tenacidade a fratura K. do material.

No Modo |l de carregamento, o plano de tensao de cisalhamento ocorre
na dire¢cdo do plano de trincamento e a fratura ocorre no modo Il quando o fator

de intensidade de tensdo supera no modo |l a tenacidade a fratura K.

No Modo Il de carregamento, a agéo da tensao de cisalhamento ocorre

na diregcdo perpendicular ao plano de trincamento.

3.1.4- Medidas da resisténcia mecanica

As medidas dos valores de resisténcia mecanica sao dependentes do
tipo de teste empregado, da distribuicdo de defeitos no volume do material e da
distribuicdo de tens&o no corpo de prova. Estas medidas podem ser obtidas por
diversos tipos de ensaios, sendo 0os mais comuns os de: compressido uniaxial,
flexao a trés pontos, flexdo a quatro pontos, tragdo uniaxial, theta, tensao
hidrostatica e compresséo diametral. Os ensaios de flexdo a trés pontos e o de
compressao uniaxial sdo genericamente os mais empregados para ceramicas,
entretanto, em fungcdo da aplicacdo especificas os demais podem ser

recomendados.

a) Ensaios de flexao

O ensaio de flexdo &€ o mais empregado na caracterizacdo de
ceramicas. As amostras geralmente sdo barras de sessao retangular com os
cantos chanfrados ou arredondados. Apresenta duas principais variagbes quanto

ao carregamento, 0 ensaio a trés pontos e 0 ensaio a quatro pontos. No ensaio a
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trés pontos, a carga é aplicada no centro da barra. No ensaio a quatro pontos, a
carga € aplicada em duas posi¢cdes equidistantes da barra. [ASTM C1161-90
(1991); JIS R 1601 (1987); RICHERSON (1992)]

A maior desvantagem deste ensaio é relativa a obtencéo e preparacao
do corpo de prova. Qualquer defeito superficial de fabricacdo, no corpo de prova
pode comprometer a confiabilidade do ensaio. A normas ASTM C 1161-90 (1991)
e JIS R 1601(1987) estabelecem condi¢cdes dimensionais e de acabamento para
os corpos de prova. A obtencao destes corpos de prova, de acordo com estas
normas, exigem laboratérios devidamente equipados, elevando o custo do

ensaio.

b) Ensaio de compressao

O ensaio de compressdo em cerdmicas apresenta a vantagem de nao
sofrer a influéncia das arestas. Ensaios de flexdo muitas vezes medem a
quantidade de defeitos superficiais adquiridos na preparagao superficial do corpo
de prova e néo, propriamente, a resisténcia mecéanica do corpo de prova. Corpos
de prova devidamente projetados para o ensaio de compressao podem
representar com mais seguranca a resisténcia mecanica de um produto. [AWAJI
et al. (1993)]

Em um ensaio de compressdo AWAJI et al. (1993) comentam que é
muito pequena a diferenga entre os valores do Modo | e Modo Il na tenacidade a
fratura de materiais frageis. O modo lll de carregamento, no qual a agdo de uma
tensdo de cisalhamento ocorre fora do plano de trincamento, ndo apresenta

significancia.

Isto sugere que, quando um material fragil € submetido a carregamento,
os defeitos internos sao geralmente exibidos predominante no Modo | de

propagacao de trinca (tragdo, compresséo) ou no modo Il (cisalhamento).
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Devido a maxima tensao de cisalhamento neste caso ser metade da
diferengca entre a maxima e a minima tensdes principais, ocorre uma

predominante tensio compressiva.

O comportamento da propagagdo de trinca sob carregamento de
compressédo pode ser representado pela Figura 3.1.5. Nela, observa-se uma
rampa que tem inclinagdo de 45° com relagéo ao plano de carregamento, ento,
€ onde ocorre a maxima tensao de cisalhamento. Sob uma tensdo compressiva,
na regido da rampa tem-se o Modo Il de deslocamento. Quando a amostra é
comprimida, o fator de intensidade de tensdo do modo Il na extremidade da
rampa alcang¢a K, iniciando a propagac¢do da trinca. Isto provoca ao fator de
intensidade de tensdo o decaimento rapido, ocasionando o trincamento,
subsequente a propagac&o da trinca que ocorre no plano (no modo I). A
concentragdo de tensdo na ponta da trinca permite a sua propagacgéo continua,
aumentando o carregamento compressivo. As linhas de ruptura do plano de
propagacdo da ftrinca, que é mostrado na Figura 3.1.5, sdo marcas de

propagacgéo de trincas sendo iniciadas e fechadas.

Trinca propagada

Rampa

Linhas de ruptura

Figura 3.1. 5- Comportamento da propagacido de uma trinca em um material fragil sob acao
de uma tensdo compressiva. [AWAJI et al. (1993)]

A resisténcia sob tensédo compressiva em muitos materiais frageis pode

superar em mais de 10 vezes a tensdo de tracao.
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Para testes compressivos com materiais frageis como ceramicas rochas
e concretos, amostras colunares sdo bastantes empregadas. A compresséo da
amostra, diretamente sobre os cabecgotes da maquina de ensaio pode promover a
concentracao de tens&o nas suas bases e pode dificultar a precis@o na avaliagéo
da resisténcia de compressdo. Uma possivel amostra que iniba os efeitos de
arestas e minimize o efeito da concentragdo de tensdo nas bases é obtida com a
aplicacéo da forma denominada dumbell como mostrado na Figura 3.1.6. A segao
espessa nas bases s&o maiores variando lentamente para o centro, nao
causando concentragéo de tensdo. Entdo, amostras com este formato s&o
consideradas ideais para testes de compressdo [AWAJI et al. (1993)]. Outra
melhoria a ser empregada consta da utilizagdo de assentos metalicos e rigidos de
maior didmetro que devem ser adicionados nas bases da amostra. Neste caso a
pressdo € aplicada indiretamente reduzindo as concentracdes de tensdes
(Figura 3.1.6).

T,

(i}

Amostra %
Il

Assentos

Figura 3.1. 6- Modelo de ensaio compressivo com a insercao de assentos
[AWAJI et al. (1993)].

3.1.5- Medidas da tenacidade a fratura

A Medida da tenacidade a fratura representa uma importante

ferramenta na determinacdo das propriedades mecanicas dos materiais
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ceramicos av-ngados. Trés técnicas principais tem sido aplicadas
extensivamente.. a impressao Vickers a fratura, a flexado com uma barra indentada
e a flexdo com .ima barra pré-trincada. A selegdo da técnica envolve aspectos
relacionados cc 1 aplicagédo do produto, capacidade para obteng&o dos corpos de
prova, rapidez e custo [QUINN et al. (1992)]. Na Figura3.1.7 é ilustrada

esquematicamente a aplicagéo destas técnicas.

Impresséao Vickers Flexado de barra Flexao de barra
de fratura impressa pré trincada
(IF) (IS) (SEPB)
| o %
[ ]
— — £ <Y
- €.
[ ]
} <+ ) O
Impressdo Vickers em uma Impresséao Vickers de uma Impressao Vickers ou corte de
superficie polida; amostra; uma amostra;
Medida dos comprimentos das Fratura da amostra por flex&o. Carregamento compressivo sobre
trincas. cabegotes guias até observado

o ruido séco do pré-trincamento;

Fratura da amostra por flexdo.

Figura 3.1. 7- Técnicas aplicadas para determinaco da tenacidade a fratura
[QUINN et al. (1992)].

Na impressé&o Vickers a fratura, indentation fracture (IF), uma amostra
€ polida e impressa com indentador Vickers e € medido o comprimento médio
resultante das trincas. A tenacidade a fratura esta relacionada com a carga de
indentag@o, o tamanho médio das trincas, o modulo elastico e a dureza do
material. O teste tem como vantagem a medida como micro tenacidade a fratura
(relativa a escala que naturalmente ocorrem os defeitos), requer uma pequena
amostra do material € simples e de baixo custo [ANSTIS et al. (1981), QUINN et
al. (1992)]. A Fic ra 3.1.8 ilustra uma fratura e impresséo tipica deste ensaio e as
dimensdes a serem medidas. A dureza & definida pela relagdo da carga pela
area projetada na superficie (Equacdo 3.9) e a tenacidade a fratura é expressa
pela Equaggo 3 O [CHANTIKUL et al. (1981); QUINN et al. (1992)].
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2P (3.09)

H=—"—
2a

Nesta equagédo H é a dureza, P é a carga de impressdo, 2a é dimenséo da

diagonal da impresséao Vickers.

K =059(E/H) (5, P")" (3.10)

Nesta equacdo, K, € a tenacidade a fratura, E é o médulo elastico e o, é a

tenséo de fratura a flexao.

A dureza Vickers (H,) é definida como a carga divida pela area real de
contato do indentador na amostra (a superficie das quatro facetas da impressao
piramidal penetrada na amostra) e & expressa pela Equacdo 3.11. QUINN et al.
(1992) ressaltam que a dureza Vickers ndo é adequada para o calculo da

tenacidade a fratura porque seu uso leva a um erro sistematico de 1%.

| 1854P
|2 (Za)Z

(3.11)

Figura 3.1. 8- llustragdo esquematica de uma fratura produzida pelo sistema de impressao
Vickers, com carga méaxima P, mostrando as dimensé6es caracteristicas ¢ e a do
prolongamento das trincas radial/mediana e impresséo de dureza, respectivamente
[ANSTIS et al. (1981)]
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O método de flexdo de uma barra indentada, indentation strength (IS),
envolve a implantagdo de uma trinca artificial na superficie da amostra de flexao.
A impressao Vickers € utilizada para criar a trinca artificial. Nesta técnica ndo é
necessario ter-se o tamanho inicial da trinca, pois o importante € a trinca
propagar-se estavelmente durante o subsequente carregamento, devido ao
carregamento externo e ao campo de tens&o residual associado com a
indentacdo. A tenacidade a fratura é obtida a partir do modulo elastico,

carregamento da impresséo, dureza Vickers e resisténcia a flexao.

A flexdo com uma barra pré trincada, single-edge precracked beam
(SEPB) é uma variagdo do tradicional método da barra entalhada. Nela, a pré
trinca é formada pelo corte de uma serra fina, entretanto, este corte é dificil de
ser obtido em ceramicas avangadas. A flexdo com a barra pré trincada soluciona
este problema. Um entalhe inicial € obtido através de uma impressdo Vickers
fragil ou corte de serra. Apds este entalhe a barra de flexdo € submetida a
compressé&o com cabegotes guias, até a verificagcdo de um ruido seco que indica
a obtencdo do pré trincamento. A amostra pré trincada é entao fraturada em
flexdo a trés pontos. O tamanho inicial do pré trincamento deve ser medido, por

exemplo através de subsequente analise de fratura [QUINN et al. (1992)].

3.1.6- Estatistica de Weibull

A quase inexisténcia de dutilidade, combinada com a presenca de
trincas, de diversos tamanhos e orientagcbes em ceramicas, acarretam o
espalhamento da resisténcia de fratura. Em projetos de componentes ceramicos
estruturais, a probabilidade de fratura deve ser aceitavelmente baixa e assegurar
o comportamento dos produtos em servico. Estes fatores requerem uma técnica
estatistica para descrever a distribuicdo de tensdo nestes componentes.
Idealmente a estatistica de fratura deveria ser baseada em trés elementos, a

estatistica dos valores extremos, a mecénica de fratura e a microestrutura.



58

A estatistica de Weibull € a principal técnica empregada no tratamento
de valores obtidos em ensaios de materiais ceramicos. Ela é baseada na
estatistica dos valores extremos e faz uma analogia com o elo mais fraco de uma
corrente, supondo que o material seja apenas tao resistente quanto seu elemento
mais fraco, isto €, que a resisténcia seja limitada pelo defeito mais critico e que
este levara o corpo de prova a fratura [ASTM C1239 - 94a (1994), NOGUEIRA
(1992), ZANOTTO et al. (1991)].

Geralmente a estatistica de Weibull € mais aplicada em testes de tracao
e flexdo. A resisténcia € dependente do tamanho e geometria da amostra. Em
adicdo, uma subsequente anadlise de fratura deve ser realizada para caracterizar
a origem da fratura. Em cerémicas avangadas, a resisténcia € frequentemente
limitada por uma origem de fratura discreta e pode ser intrinseca (porosidade,
aglomerados, inclusdes, atipicos grdos enormes) ou extrinseca (caracteristica
superficial, concentracdo de tensdo, eventual impacto ou ambiente adverso)
[ASTM C1239 - 94a (1994), RICHERSON (1992), ZANOTTO et al. (1991)].

A funcgdo distribuicdo de Weibull (Probabilidade de fratura no volume) &

representada pela Equacgéo 3.12,

s\ (3.12)
P :l—expPV[&—J }

onde, P: é a probabilidade de fratura, ¢ € a tens&o aplicada, o, € um parametro
normalizado ( freqUentemente selecionado como a caracteristica de tensédo, na

qual a probabilidade de fratura é 0,632), m € o médulo de Weibull e V € o volume.

O resultado desta funcao distribuicdo € ilustrada na Figura 3.1.9a.
Tratada matematicamente com logaritmos obtém-se uma nova representagéo
expressa pela Equacédo 3.13 a qual é e ilustrada pela Figura 3.1.9b. A funcao

probabilidade de fratura & determinada através de dados experimentais (N
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ensaios), observada a tensado de ruptura (o,, ©,.... oy) em ordem crescente. A

curva € obtida estimando £, ,= , onde i & a ordem sequencial da amostra.

i
N+1

=InV —mlnc, + mlnoc

Inln
1- P (3.13)

Os parametros m e o, podem ser determinados por outros métodos
estatisticos, tais como o método dos minimos quadrados, 0 método da maxima

verossemelhanga, o método dos momento e quadrados minimos nao lineares.

Q
o
(<R
1
=28 ]
=5 g
B
8 &
o GQ

(=)

Tensao aplicada (o)

a) b)

Figura 3.1. 9- Distribuigéo tipica de Weibull [RICHERSON (1992)].

Um numero de corpos de prova substancial € necessario para garantir
precisdo do valor de m da curva de Weibull. Ensaios com 10 amostras podem
resultar em um erro de aproximadamente 40% no valor de m. Acima de 60
amostras sdo obtidos 90% de confiabilidade na sua determinacdo. O tamanho
amostral geralmente utilizado € o de 30 amostras. Quando o ensaio é
acompanhado de analise da superficie de fratura, o nimero de amostras pode
ser relativamente menor [KINGERY et al. (1975), ZANOTTO et al. (1991)].
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Tipicamente materiais ceramicos policristalinos ocupam valores na faixa
de 3<m<15. Valores surpreendentemente altos s&o relatados em literaturas
ocupando a faixa de 26<m<34. Quanto maior for o valor de m, maior sera sua
confiabilidade. Quanto menor for o valor de m, maior sera o espalhamento de
valores [KINGERY et al. (1975), ZANOTTO et al. (1991)].

Outra consideragéo necessaria € relativa ao tamanho (dimensao) da
amostra. Admitindo-se que quanto maior for o tamanho do produto, maior sera a

probabilidade de encontrar-se defeitos criticos, estabelece-se a relagao

L 1/m
G . .
—‘=[—2) , onde L, e L, representam os comprimentos, areas ou volumes da

s, \IL

amostra e produto estimado, e ¢, e 6, as tensbes de ruptura respectivas.

ZHANG et al. (1996) apresentam uma técnica de teste nao destrutivo
para a avaliagédo de cerdmicas onde &€ empregado um sistema de tomografia
computadorizada por raio-X. Este ensaio revela a presenca, localizagdo e
tamanho dos defeitos, bolsGes porosos e regides com alteragéo de densidade. O
emprego desta tecnologia pode eliminar amostras com defeitos criticos que
certamente apresentariam valores extremos e assim melhorar o desempenho da

estatistica de fratura.

3.2- Desgaste Abrasivo de Materiais Ceramicos

O Desgaste € um dos trés problemas industriais mais faciimente
encontrados na pratica que conduz a substituicdo de componentes e ou
manutencdo de equipamentos. Os outros dois sdo a fadiga e a corrosdo. O
desgaste € raramente catastrofico, mas reduz a eficiéncia operacional do par em
contato através do aumento da perda de poténcia, consumo de dOleo e taxa de
substituicdo de componentes [EYRE (1990)].
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Em muitas aplicagbes de deslizamento lubrificadas com 6leo, mancais
tradicionalmente metalicos apresentam desempenho suficientemente bom. Em
alguns casos, com o objetivo de obter solu¢des técnicas ou econémicas mais
atrativas, ambas ou parte de pares metdlicos tem sido substituido por
componentes ceramicos. Para aplicagbes onde a agua é utilizada como
lubrificante, certas ceramicas se apresentam como uma escolha adequada de
material. A possibilidade de utilizagcdo de cerdmica em aplicagdes de contato
deslizante nao lubrificados tem sido estudada por varios pesquisadores e grandes
sucessos ja foram obtidos em operagdes criticas de alta carga e alta velocidade
[ANDERSSON et al. (1994)].

Atrito e desgaste nao sdo propriedades intrinsecas do material, mas sim
caracteristicas do sistema aplicado ao par em contato. Alteragcbes no
carregamento, na velocidade ou no meio ambiente podem causar variagdbes
catastréficas na taxa de desgaste de um corpo ou de uma superficie em contato
[EYRE (1990)].

Analisando-se as condicbes que causam o desgaste e os muitos
mecanismos que contribuem para a causa de danos, observa-se que a solugéo
de um problema particular tipico depende sobretudo da identificacdo precisa da
natureza das variaveis envolvidas. Por exemplo, em algumas situagcbes, o
aumento da dureza pode resultar um aumento da resisténcia ao desgaste, mas

em outras pode ocorrer o contrario [EYRE (1990)].

3.2.1- Coeficiente de atrito para ceramicas

Os valores dos coeficientes de atrito ao ar para nitreto de silicio, carbeto
de silicio, alumina e zirconia se encontram a faixa de 0,44 a 0,90. Esta faixa é
mais estreita que as encontradas pelos metais. Sob vacuo os valores do
coeficiente de atrito para cera@micas geralmente sdo maiores que a unidade. Ja

para os metais sob vacuo pode ser encontrado um valor muito maior devido ao
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elevado crescimento das jungdes nos pontos de contato. Esta € a grande
diferenca entre as propriedades de atrito das ceré@micas e dos metais. O baixo
coeficiente de atrito das cerdmicas em alto vacuo é devido a fragilidade da
ceramica que nao suporta um crescimento de juncéo por deformacgéo plastica.
Devido a impossibilidade do crescimento das jun¢dées nas ceramicas, um filme
superficial do 6xido ou contaminacéo por debris desgastados podem reduzir o

atrito mais efetivamente do que para o caso de metais [KATO (1990)].

3.2.2- Mecanismo de desgaste

Devido a fragilidade das ceramicas, varios tipos de frincas séo
introduzidos pelo atrito ao redor da zona de contato, como as trincas hertzianas
laterais, medianas e radiais. A superficie apresenta também trincas generalizadas
devido ao processo de acabamento superficial do corpo ceramico. Estas trincas
sdo mostradas esquematicamente na Figura 3.2.1. Dependendo do valor da
pressdo no ponto de contato, o desgaste predominante ocorre através das

particulas formadas por propagacéo de algumas dessas trincas [KATO (1990)].

Figura 3.2. 1- Tipos de trincas introduzidas por atrito [KATO (1990)].
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Se particulas semelhantes a escamas s&o supostamente formadas pela
propagacéo de trincas laterais, iniciadas na zona plastica da superficie, entao o

volume desgastado pode ser dado qualitativamente pela Equacgao 3.14.

o8 (E) /5 (3.14)
I

V:a"Kcl/ZHS/S - ?{'

Nesta equacéo, V, é o volume desgastado, W é a carga normal, H € a dureza, Kc
é a tenacidade, £ é o mddulo elastico, / é a distancia percorrida e o« € uma

constante independente do material [KATO (1990)].

A Equacdo 3.14 superestima o desgaste tal que o modelo para a teoria
assume propagacdo de uma trinca lateral na superficie em uma simples

passagem de atrito abrasivo.

Se o desgaste ocorre com particulas com forma de escamas e estas
forem supostamente formadas pela propagacdo de uma trinca vertical na
superficie, 0 modelo da Figura 3.2.2 deve ser entdo utilizado. A analise tedrica
desse modelo, conhecido por fratura dinamica linear, € mostrada na Figura 3.2.3,
onde K,,.., € 0 maximo fator de intensidade de tensdo na extremidade da trinca, ¢
€ o comprimento de contato, P, € a maxima presséo hertziana de contato, p; é o
coeficiente de atrito com trincas fechadas, e K,, € a tenacidade a fratura [KATO
(1990)].

p(x)

LN~ A MP(X)_

Figura 3.2. 2- Modelo de desgaste de ceramica. [KATO (1990)]
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Apenas uma ftrinca entre d, e d,, € propagada pela passagem da
presséo de contato p , [KATO (1990)].

0.7
p=07
06 he=07
05 K1C Largo
@ RETAN P. /€ Pequeno KI1C/P.\/e
- 0.4 K1C Pequeno
= P./c Largo
x
g o03r
()]
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0.2
01
0.0 1 ! I !
Ods du 1 2 3 4 5

Figura 3.2. 3- Relagéo teérica entre K,,,,/P,Vc e d/c [KATO (1990)].

Baseado neste resultado teérico e com um modelo de distribuicdo no
comprimento da trinca, um novo parametro S, para descrever a severidade de

contato para desgaste € introduzido (Equagéo 3.15),

P.Jd
Sc:~—°—kﬂ (3.15)

lc

onde, d,.., € © maximo comprimento da trinca na distribuicdo.

Quando d,,, ndo & conhecido, a maxima rugosidade R, do desgaste é
entdo introduzida com a suposi¢céo de d,.=R,... Neste caso S, passa a ser

definido pela Equacgéo 3.16.

PR __ (3.16)
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A condic¢éo critica para a transicao entre o desgaste com a formacgéo de
escamas e com formacdo de pds até entdo é introduzida teoricamente pela

Equacéo 3.17.

7 (3.17)
1+10p

S.>

onde, u € o coeficiente de atrito.

O mecanismo de desgaste pode ser observado em trés regimes
distintos de severidade de contato, ou seja o regime de desgaste brando (I), o
regime de transi¢cao de desgaste brando para desgaste severo (ll) e o regime de
desgaste severo (lll). A carga e velocidade de desgaste tem forte influéncia na
qguantidade de material removido das superficies de desgaste, como ilustrado nas
Figuras 3.2.4, onde nota-se que aumentando 0 carregamento normal e a
velocidade de deslizamento sobre valores criticos resulta em um significativo
aumento da severidade de contato. A predicdo de desgaste suave e severo é
importante no projeto de sistemas mecénicos. BLOMBERG et al. (1994)
apresentam as principais caracteristicas dos regimes de desgaste observadas em

deslizamento a seco de alumina.
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a) b)

Figura 3.2. 4- Regimes da severidade do contato em deslizamento a seco de alumina com
v, 4m/s e P, 20N [BLOMBERG et al. (1994)].
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a) Regime de desgaste brando

Na regido de desgaste brando as superficies s&do muito pouco afetadas
pelo desgaste. Um desgaste microscdpico ocorre nos cantos dos poros, nos
defeitos superficiais, nos finos riscamentos superficiais € por microabrasivos

provindos de fragmentos de desgastes ou asperidades da superficie.

b) Regime de transi¢dao de desgaste brando para desgaste severo

A transic@o para o desgaste severo foi observada por BLOMBERG et al.
(1994) em seus experimentos e ocorreu durante apds os primeiros 100m de
deslizamento a seco com carregamento/velocidade de 10N (4.0 m. s') e 20 N
(2.0 m.s™). Verificou-se a formac&o de cicatrizes do desgaste com uma largura de

na faixa de 150-200 um no interior da extremidade da trinca de deslizamento.

A transicdo ocorre quando o nivel de tensdo dinamica na superficie
excede o limite critico para iniciagdo da propagacédo incontrolavel das trincas,
com resuitado de ruptura da superficie. Os mecanismos de deterioracdo
dominantes sédo deformacao plastica e fratura da superficie. Particulas removidas
pelo desgaste da superficie sdo esmagadas e moidas em finos fragmentos e

depositadas na superficie fraturada.

c) Regime severo de desgaste

A superficie, depois deslizando sobre severas condigbes, € coberta
pelos debris desgastados indicando que uma extensa superficie fraturada
assume o espago. Os debris consistem em finos fragmentos moidos que
localmente sdo compactados termo-mecanicamente para formar camadas de
tribo-filme. Os debris controlam o desgaste e a resposta ao atrito e apresentam

duas acgdes:
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i) perda de debris que interagem com a superficie causando micro-abraséo e

aumentam o coeficiente de atrito através do periodo de agao.

ii) debris desgastados sao sinterizados em tribofimes que aumentam a
capacidade de carga do mancal e protegem a superficie "esburacada” com

diminuicao do desgaste (Figura 3.2.5).

Tribo ﬂme
Superficie fraturada
% = \
Tr QV )
rincas
B sy

Figura 3.2. 5- llustracdo esquematica da superficie desgastada de mancais de alumina
sujeitos ao desgaste severo [ANDERSSON et al. (1993)].

Um método de visualizacao e inter-relacionamento da carga, velocidade
e temperatura pode ser obtido através de tribo-mapas tridimensionais. O mapa
tribolégico de desgaste da alumina &€ mostrado pela Figura 3.2.6 [BLOMBERG et
al. (1994)].
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Fratura acelerada

Desgaste

Desgaste severo

Desgaste brando

Figura 3.2. 6- Mapas de desgaste de AlLO; ilustrando os parametros de contorno com
respeito aos diferentes regimes de velocidade e carregamento normal
[BLOMBERG et al. (1994)].

3.2.3- Desgaste e condigdes experimentais

Os valores da taxa de desgaste e coeficientes de atrito podem ser
fortemente influenciados pelo método de ensaio utilizado. Por outro lado, pode-se
prever que o coeficiente de atrito € muito maior em sistemas nao lubrificados.
Outrossim consegue-se uma expressiva redugéo destes valores com a remogao
dos debris desgastados [ZUN GAHR (1989), DUFRANE (1989)].

O atrito e desgaste dos materiais ceramicos dependem fortemente da
carga aplicada, velocidade de deslizamento, acabamento superficial, ambiente
envolvente e temperatura. Resultados experimentais revelam o comportamento
dos materiais ceramicos em atrito deslizante de varias maneiras, como s&o

comentados a seguir.

e A intensidade do desgaste de ceramicas como AlLO; e ZrO, pode ser
aumentada pelo aumento do tamanho e dureza de particulas abrasivas
atuantes, como SiC [ZUN GAHR (1989)].
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O coeficiente de atrito do par Al,0;-ALLO, em deslizamento seco e lubrificado
com Oleo decresce com o0 aumento da rugosidade e aumenta com o

casamento de superficies (por exemplo em mancais) [ZUN GAHR (1989)].

O coeficiente de atrito diminui com o aumento do carregamento em
deslizamento seco. Este aparente contraste deve-se ao fato de que a baixas
temperaturas, eventuais fraturas como trincas ou arrancamento de graos
contribuem com importante papel no desgaste de cerdmicas [ZUN GAHR
(1989)].

Sob severo carregamento, a baixa condutividade da ZrO, pode ser uma
desvantagem quando comparada com Al,O,, mas isto pode ser compensado

pelo uso do ago na contra-parte do contato [ZUN GAHR (1989)].

Em deslizamento, o par ALO,-AlL,O; € 0 que apresenta a menor taxa de
desgaste quando testado em ar, agua ou 6leo, comparativamente aos pares

com ALLO,, sejam eles ceramicos e metalicos [ZUN GAHR (1989)].

Aumentando-se a fragilidade da ceramica aumenta-se a intensidade de
desgaste [ZUN GAHR (1989)].

Em contatos zircbnia-ago endurecido, obtém-se um relativo aumento da
resisténcia ao desgaste com lubrificagédo com déleo e porosidade aberta de 10%
na zirconia [ZUN GAHR (1989)].

‘A umidade da atmosfera envolvente e a agua liquida algumas vezes

contribuem para aumentar o atrito e desgaste, ja em outras ocorre o contrario.
Varios sdo os mecanismos que podem ocorrer, entre eles destacam-se:
primeiro, moléculas de agua adsorvidas podem promover a formagao de uma
camada limite lubrificante; segundo, ocorréncia da formagcao de uma reacgao
tribo-quimica promovendo a formacdo de camadas superficiais hidratadas,
gerando em alguns casos a lubrificagdo sélida, e em outros a deterioracéo da
superficie; terceiro, a presenga de agua pode aumentar a taxa de desgaste
devido a aceleragdo do processo de crescimento de trincas. Estes
mecanismos € outros poderao ocorrer simultaneamente, aparecendo em
diversas combinagdes que dependem sobretudo da ceramica envolvida
[PEREZ-UNZUETA et al. (1991), LANCASTER (1990)].
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e O comportamento do desgaste do Si;N,, SiC e Sialon em meio umido ou
aquoso normalmente € muito mais consistente que cerédmicas a base de
Oxidos, ja o comportamento da ZrO, € relativamente similar ao da Al,O,
[LANCASTER (1990)].

¢ A taxa de desgaste da alumina policristalina sinterizada apresenta um aumento
de aproximadamente uma ordem de magnitude quando a umidade relativa do
ar envolvente decresce de 50% para 10%, e uma redu¢do de uma outra ordem
de magnitude quando diminui de 10% para 4% sob as mesmas condi¢cdes de
carregamento. Com a umidade acima de 50% pouco efeito tem-se na taxa de
desgaste [GLAESER (1967)].

3.2.4- Equipamentos de ensaios

Estudos basicos de atrito e desgaste de deslizamento de ceramicas tem
sido realizados, geralmente utilizando-se equipamentos do tipo pin-on-disc
[(DUFRANE (1989))]. Entretanto, para estudos mais especificos podem ser
utilizados outros equipamentos tais como pin-on-ring para avaliagdo de pares
lubrificados e n&o lubrificados ou equipamentos especificos que reproduza as

principais caracteristicas de uma determinada aplicagdo pratica.

PERES-UNZUETA et al. (1991), preocupados com a reproducido de
experimentos similares em outros laboratérios, apresentam o equipamento
denominado pin-on-disc que € ilustrado esquematicamente na Figura 3.2.7,
equipado com sistemas para controle da umidade da atmosfera envolvente.

Também apresentam caracteristicas dimensionais de processamento, a saber:

e pinos com didmetro de 6mm, extremidade esférica com raio de 5 mm,

rugosidade superficial Ra de 0,87, porosidade de 4.3%;

¢ disco com didmetro de 80 mm, espessura de 8 mm; rugosidade superficial Ra
de 0,70 e porosidade de 5,3%;
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3.3- Dimensionamento de Vasos de Pressao para Prensas Isostaticas

Os vasos de pressao por mais simples que sejam devem ser equipados
com sistemas de seguranca e trabalhar com solicitagbes muito abaixo do seu limite
de resisténcia. [[ASHBY-1992)]

Comenta TELLES (1991) que a grande maioria dos vasos de pressao néo
pertence a linhas de fabricagdo. Os vasos s&o, salvo raras excegoes, projetados e
construidos sob encomenda, sob medida, para atender, em cada caso, a
determinada finalidade e as determinadas condi¢cdes de desempenho. O projeto de
vasos de pressao € quase sempre feito de acordo com sua especificagdo. O projeto
de um vaso de pressdo inclui ndo somente o seu dimensionamento fisico para
resistir a pressao e demais cargas atuantes, como também a selecio técnica e
econdmica dos materiais adequados, dos processos de fabricacéo, detalhes, pecas

internas, etc.

Para pequenos vasos de press&o, recomenda-se projeta-los para admitir
trabalhos com pressbes moderadas muito abaixo da pressdo de propagacao de
trincas. Nestes casos, as deformacdes devido aos esforcos s&o facilmente

detectadas e consequentemente sua seguranga resguardada. [ASHBY (1992)]

Para grandes vasos de presséo isto néo é possivel. Neste caso, projetos
seguros sao efetuados para assegurar que uma pequena trinca instavel ndo venha
se propagar. [ASHBY (1992)]

A tensdo na parede de um vaso de pressdo de parede estreita e raio R é

representada pela Figura 3.3.1.



73

Figura 3.3. 1 - Representacdo de um defeito na parede de um vaso de pressdo com parede
estreita. ASHBY (1992)

O codigo ASME (ASME Boiler and Pressure Vessel Code), secéo Vill
(Pressure Vessels) e Divisédo | (Regras de Projeto Padrédo) no paragrafo UG-27,
distingue, os vasos cilindricos de pequena espessura dos vasos cilindricos de
grande espessura. S&o denominados de "grande espessura” 0s vasos para os quais
se tenha e>1/2 R, ou P>0,385 c,4,.C, em que, c,4, € a tensdo admissivel basica do
material e C, o coeficiente de eficiéncia de solda (soldagem em geral ndo se aplica a

vasos de prensas isostaticas).

No vaso projetado, e, € a espessura; p, € a pressao de trabalho; o, é a
tenséo na parede que deve ser menor que a tensdo admissivel o4, A verificacao
de trinca ou falha com didmetro maior que 2a, deve ser realizada por ultrason, ou

por métodos de raio X, ou proof tested.

Em vasos de parede espessa, geralmente aplicados em prensas
isostaticas, a distribuicdo de tensdo na parede é representada pela Equacédo 3.18 e
Figura 3.3.2. Inicialmente deve-se assegurar que a tensdo maxima nao seja

superior a tensao admissivel do material.

2 [ (Rae)]
c,.(x)= PR, ’1+(R'+ ]f

ﬁe(ZR,.+e)i_ R+x) | (3.18)
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x ¥

Figura 3.3. 2- Distribuicdo de tensdo em um cilindro de parede espessa e submetido a
pressio interna p. [ZHENG et al. (1995)]

A possibilidade de ocorréncia de propagacdo de trinca por fadiga é
aumentada quando o vaso é submetido ao carregamento ciclico. Uma trinca se
inicia no ponto de maxima tensdo. A maxima tensdo & normalmente devido a
concentracdo e amplificacéo de tensdo. Concentrac&o de tens&o pode ocorrer nas
superficies do vaso na forma de riscamento, pontos de oxidag&o ou cantos agudos.
No interior da parede as concentragdes de tensbes sdo devidas a presencga de

falhas como inclusdes, contornos de graos e outros [FOLIAS (1989)].

A presenca de uma trinca superficial interna contribui com a agao da
pressdo p atuante em suas faces. Esta contribuicdo € somada a presséo interna da
parede obtida pela Equacéo 3.18 e é representada pela Equacgéo 3.19 e ilustrada na
Figura 3.3.3.

{ R | [zmeﬂ} (3.19)
c(x)=p 1+e(21§.+e)i_1+ ]
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Figura 3.3. 3- Distribuicdo de tensdo em um cilindro de parede espessa, com trinca
superficial semi-eliptica € submetido a presséo interna p. [ZHENG et al. (1995)]

Trincas superficiais semi-elipticas sdo eventualmente encontradas em
vasos de pressao durante a fabricacdo e manuseio. A analise da propagacio e
fratura destas trincas por fadiga € de grande interesse pratico. Defeito por fadiga &
um fendmeno de crescimento de trinca progressivo, que, a nao ser que seja
detectado no inicio, pode levar a defeitos catastréficos, portanto, no projeto deve-se
ter um completo entendimento deste fendmeno e como enfrenta-los. [ZHENG et
al. (1995), FOLIAS (1989)].

Um mecanismo preciso da iniciagdo de trinca por fadiga é extremamente
complexo e nao muito bem entendido [FOLIAS (1989)]. A determinacéo do fator de
intensidade de tensdo é& um recurso importante na previsdo deste defeito
[ZHENG et al. (1995)].

O Calculo da espessura minima de um vaso de pressao € feito pelo
método de ASHBY (1992), o qual apresenta uma equagéo para determinagido da
espessura minima da parede do vaso de pressdo para aplicagbes em prensas

isostaticas (Equacao 3.20).
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5 (3.20)

Nesta equacéo, e é a espessura minima da parede, S; € coeficiente de seguranga, p
€ a pressdo interna no vaso, R é o raio interno do vaso e o, é a tensdo de
escoamento. Para vasos destinados a prensas isostaticas, com acgo liga forjado

ASHBY (1992) sugere um coeficiente de seguranga igual a 2.
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4- METODOLOGIA APLICADA

A verificag@o da hipotese que estabelece a influéncia dos métodos
de conformagdo (injecdo cerdmica e prensagem isostatica) nas
propriedades das cerémicas avancadas estruturais, € obtida através da
geracgdo de corpos de prova que sédo submetidos a ensaios apropriados. A
selecdo da matéria prima, das caracteristicas de processamento, dos

corpos de prova e dos ensaios séo objetos da metodologia aplicada.

Na elaboragdo da metodologia aplicada, procura-se manter o
controle e observacgao de todas as variaveis possiveis, desde a obten¢ao de
matéria prima, processamento, conformagdo dos corpos, sinterizaco,
caracterizacéo e ensaios dos corpos de prova. NIELSZ (1983) comenta que
as propriedades dos materiais ceramicos sdo determinadas por todo o seu
processamento. E essencial que no estudo das suas propriedades tenha-se
conhecimento dos parametros de processo, natureza quimica,
microestrutura e caracteristicas do p6. LEE et al. (1995), afirmam que o
desenvolvimento de uma metodologia para avaliar o desempenho dos
corpos ceramicos para o uso estrutural é tdo importante quanto as etapas
de preparacéo do pd, conformacgao, sinterizacido e acabamento superficial

dos corpos de prova.

A metodologia elaborada é fundamentada em normas técnicas
especializadas, em tendéncias para futuras normas, nas propostas de
modificacdes das vigentes e nos pareceres atualizados por pesquisadores e

cientistas da area.
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4.1- Formulagobes e Preparag¢ao da Matéria Prima

Para o presente trabalho foram selecionadas duas formulacdes
basicas de alumina, alumina 99,5% (com teor de 99,5% de alumina) e
alumina 96% (com teor de 96% de alumina). Ceramicas baseadas em alto
teor alumina apresentam uma adequada escolha de material, suas
caracteristicas e propriedades representam o comportamento geral das
ceramicas avangadas estruturais. Podem representar com sucesso o
desempenho em muitas aplicacdes de contato deslizante e propriedades
mecanicas. Relativamente ao comportamento no contato deslizante,
BLOMBERG et al. (1994) comentam que a alumina pode representar o
comportamento geral das ceréamicas avancadas, seja, na alta dureza,

fragilidade e inércia quimica.

Para a obtencdo da Alumina 99,5% e Alumina 96% formulou-se
uma composicdo de matérias primas. As formulagdes empregadas séo
apresentadas na Tabela 4.1.1 e sdo referentes a porcentagem em peso da

matéria prima seca a 110°C.

Tabela 4.1.1- Formulagdo da matéria prima empregada.

Materiais Alumina 99,5% Alumina 96%
Alumina S-5G 99,90 95,15
Argila Sao Simio - 1,85
Caulim Branco Coloidal - 1,76
Feldspato Potassico - 2,02
MgO - P.A. (para andlise) 0,25 -

Para a matéria prima basica em alumina, principal componente da
formulagéo, empregou-se a alumina S-5G, produzida pela ALCAN Aluminio
do Brasil S.A.. Esta matéria prima é recomendada pelo fabricante para
aplicagdes nobres como as de ceramica avancada estruturais e € uma
alumina especial produzida em fornos calcinadores rotativos a partir do

hidrato de alumina. Este hidrato é obtido do minério da bauxita através do
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processo "Bayer". Possui estrutura cristalina estavel denominada alumina

alfa e apresenta baixo teor de sédio.

Na formulacdo da Alumina 96%, os demais elementos adicionados
objetivam a reducdo do custo de processamento e melhoria das
propriedades mecénicas do produto obtido. A argila e o caulim
proporcionam maior plasticidade e caracteristica des liga do p6 ceramico; o

feldspato proporciona a redugéo na temperatura de sinterizagao.

Na formulagé@o da Alumina 99,5% adota-se a dopagem com MgO,
sua influéncia na sinterizagcdo de alta alumina é muito empregada e
estimulada. Seus principais efeitos s&o citados: suprime a porosidade nos
contornos de gréo; elimina o crescimento anormal do gréo e diminui a taxa
de crescimento médio do grdo [HANDWERKER et al. (1989); BAE et al.
(1994)]. Aluminas de grau comercial contém pequenas quantidades de
impurezas, particularmente o Ca e o Si que s&o responsaveis peio
crescimento anormal dos graos, tanto na morfologia como na
homogeneidade. A presenca de MgO segrega estes elementos para os

contornos de gréos, inibindo suas manifestagdes [BAIK et al. (1991)].

4.1.1- Moagem da alumina

Tamanho de particulas pequenos (abaixo de 1um) s&o desejaveis
para as particulas ceramicas, entretanto, a forma da distribuicdo
granulométrica (estreita ou larga) deve ser controlada. Esta combinacao
esta relacionada com a cinética de sinterizacdo e empacotamento dos pos
ceramicos [TING et al. (1994)]. A distribuicdo granulométrica adequada é
aquela que estabelece o compromisso na obtencdo da maior densidade,
baixa porosidade, pequeno crescimento dos gréos (tamanho médio de 3um)

e uniformidade dos graos [TING et al. (1994)].
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A alumina S-5G foi moida em dois tipos de moinhos, em moinho

vibratério e em moinho de bolas.

No moinho vibratério, moeu-se via umido, por 120 horas, 1500g de
alumina, adicionada de 2% em peso de etileno glicol (lubrificante) e 0,3%
em peso de poliacriato de amoénia (defloculante). Utilizou-se como
elementos de moagem, cilindros regulares com dimenséo de 13mm, a uma
relacdo de 1:15 entre pds de alumina e elementos de moagem (em peso).
Obteve-se 50% das particulas com didmetro médio equivalente abaixo de
0,5 um. A distribuicdo granulométrica obtida pode ser observada através da

Figura 4.1.1 [FORTULAN (1996)].

No moinho de bolas, moeu-se via umido, por 120 horas, 1150g de
alumina, adicionada de 2% em peso de etileno glicol (lubrificante) e 0,3%
em peso de poliacriiato de amoénia (defloculante). Utilizou-se como
elementos de moagem, esferas com didmetro de 13mm, a uma relagdo de
1:7 entre pés de alumina e elementos de moagem. Obteve-se 50% das
particulas com diametro médio equivalente abaixo de 1,5 um. Na Figura
41.1 é apresentada a distribuicdo granulométrica obtida. [FORTULAN
(1996)]

A otimizacdo da distribuicdo granulométrica €& necessaria e
aconselhavel. Ensaiou-se a mistura dos pés obtidos pelos moinhos
vibratorio e de bolas. Nela verificou-se e adotou-se a mistura que promove a
maior densidade da ceramica sinterizada com a menor taxa de retracao de

sinterizacao.
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4.1.2- Preparacao da composi¢do de alumina para a injecdo ceramica

Para o processamento por injegcdo ceramica, a baixa presséo de
injecdo (0,7 MPa), selecionou-se uma Mistura Ceramica Injetavel (MCI)
composta por 55% (em volume) de pd cerdmico e 45% (em volume) de
Veiculo Orgéanico (VO). O p6 cerédmico foi preparado e misturado com o

veiculo organico e armazenado.

a) Preparag¢ao do p6 ceramico

ApOs a moagem e mistura secou-se o pé em estufa a 120°C e

desaglomerou-se até passar em malha #200 mesh.

b) Veiculo orgéanico

A composicdo do veiculo organico € baseada na baixa presséao de
injecdo. Emprega-se o sistema termocera, onde ha um predominio das
termoceras e consequentemente uma baixa fluidez. A composicdo do VO é
apresentada da Tabela 4.1.2. Nesta formulagcdo de multiplos componentes,
procura-se estabelecer as caracteristicas da MCI e a facilidade de extracdo
do VO pelo processo de difusdo e degradacao térmica. A participacao dos
componentes prescrevem as caracteristicas da MCI e representam as
categorias dos componentes do VO, a saber: para o componente principal,
o polietileno de baixa densidade (LDPE); para o componente secundario, a
cera de parafina; para o plastificante a cera de carnauba, a cera de abelha e

o breu; e para o auxiliador de processamento o acido estearico.
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Tabela 4.1.2- Formulagdo do VO empregado.

Materiais Proporcao Volumétrica (%)
LDPE 33
Cera de parafina 33
Cera de camatba 20
Cera de abelha 9
Breu 3
Acido estearico 2

4.1.3- Preparagcao da composi¢cdao de alumina para a prensagem

isostatica

Para o material destinado a prensagem isostatica foi adicionado
3% em peso de PVAL previamente dissolvido em agua e misturou-se em
moinho de bolas por 24 horas, controlou-se a concentracédo de 33% em
peso de agua sobre a quantidade de pds. Secou-se em spray-drier €
classificou-se os granulos que passaram em malha #80 mesh e ficaram
retidos em malha #200 mesh. Secou-se os granulos a 110°C por 8horas e

armazenou-se em um recipiente fechado.

4.1.4- Matérias primas utilizadas

a) Alumina calcinada 5S-G

Granulometria: #325 mesh

Procedéncia: Alcan Aluminio do Brasil S.A.
Lote: Silo B Lote 24

Densidade Compactada: 1,20 g/cm?®

Area Superficial: 0,95 m¥g

Diametro Esférico Equivalente: 4,08 microm
Analise Quimica (% em peso):

ALO, Sio, Fe,O, Na,O CcaO L-D?-' Umidade
o o o, o, o, o o, ™
% % % % % 110-1100°c | % 110°C

99,70 0,03 0,03 0,07 0,07 0,10 0,06




b) Argila Sdo Simao

Granulometria: #325
Procedéncia: Minasolo Comeércio e Representagdes Ltda
Densidade batida: 0,80 a 0,90 g/cm?® (malha #325 mesh)
Lote: 078/92
Analise Quimica (% em peso):

84

Si0, | ALO; | Fe,0, | CaO | MgO | Na,0 | K,O0 | TiO, | P,Os | MnO | PF-%
% % % ppm % ppm % % % % 900°C
49,5 | 285 1,08 | 730 | 0,16 | 750 | 046 | 0,8 | 0,05 | 0,01 | 18,81
c) Caulim branco coloidal
Granulometria: #325 mesh
Procedéncia: Minasolo Comércio e Representagdes Ltda
Densidade Real: 2,60 g/cm?
PH: 4,5-5,5
Lote: MCP-325
Andlise Quimica (% em peso):
SiO, ALO, Fe,O, Na,O K,O TiO, PF-% 900°C
% % % % % %
45,18 38,76 0,08 0,05 0,19 13,60
a a a a a 029 tracos a
46,00 | 39.60 0,45 0,20 14,00
d) Feldspato potassico (ortoclasio) K(AlSi,0;)
Granulometria: #325 mesh
Procedéncia: Minasolo Comércio e Representacgdes Ltda
Lote: MCK 200
Densidade real: 2,57 g/cm?®
Densidade aparente (batido): 1,046 g/cm?®
Temperatura de fusdo: 1280 °C
Analise Quimica (% em peso):
Sio, ALO, Fe,0, | CaO MgO Na,O K,O PF-%
% % % % % 900°C
65,70 18,7 0,03 | tracos tracos 1,94 13,36 0,86
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e) Alcool polivinilico (PVAL)
Procedéncia: Vetec Quimica Fina Ltda.
Especificacdo: Para Sintese

Peso molecular 72.000
Lote: 861451

f) Polietileno de baixa densidade (LDPE)

Tipo Na 679, produzido pela Poliolefinas.

4.1.5- Equipamentos utilizados

Para preparacédo da matéria prima e a realizacdo dos ensaios

foram empregados os seguintes equipamentos.

e Balanca, para pesagem da matéria prima, modelo TS4kD, com precisdo
de 0,01g e capacidade de 4000g, fabricada pela OHAUS.

¢ Moinho Vibratério, revestido em poliuretano, fabricado pelo LAMAFE -
EESC -USP.

e Moinho de Bolas, com jarro revestido em poliuretano, fabricado pelo
LAMAFE-EESC-USP.

e Sedigrath 5100 V202, produzido pela Micromeritics, utilizado para

medicdo da distrubuicdo granulométrica.

e Spray Drier, modelo MOBILE MINOR SPRAY DRYER, fabricado pela A/S
NIRO ATOMIZER, DENMARK.

e Forno elétrico de 1700°C, modelo F-1700°C, elementos resistivos de

MoS, (Super Kanthal), fabricado pela EDG - Equipamentos.

e Balanca, para medidas de desgaste, modelo H54AR, com precisao de
0,00001g, fabricada pela Mettler, Suica.

e Maquina de ensaio de dureza Vickers, VEB, modelo M 308/33, n° de série
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138.66514, fabricada pelo combinado de maquinas ferramentas FRITS
HECKERT, Alemanha, 1979.

e Maquina de tracéo, modelo TTDML, INSTRON, n° de série 3241, EUA.

e Microscdpio 6ptico, modelo AXIOTECH 100HD, CARL ZEISS, Alemanha.

4.2- Ensaios

A andlise do desempenho dos corpos de prova é feita em trés
grupos principais que incluem as analises emergentes da atual fase de
processamento. Nesta, os trés grupos nominativos séo: caracterizagédo da
microestrutura  (microestrutura, medidas de densidade, dureza),
propriedades mecénicas (compresséao, dureza Vickers, tenacidade a fratura)

e resisténcia ao desgaste.

4.2.1- Caracterizagdao da microestrutura

A observacao da microestrutura permite a verificagao da existéncia
e da concentracéo de vazios, a observagédo dos graos (forma, distribuicdo,
tamanho, homogeneidade), dos contornos de gréo, dos defeitos de
usinagem e outros. Com estas observacbes torna-se possivel analisar
qualitativamente o desempenho do produto. NIELS (1983) acrescenta que a
resisténcia mecanica € uma propriedade que é criticamente dependente da
microestrutura, ndo apenas da microestrutura média do material, mas

também de suas singularidades.

Medidas de densidades aparentes, sua relacdo com as
densidades tedricas e retragdo linear foram realizadas durante o

processamento. Estas avaliagbes conjuntas com a caracterizagdo da
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microestrutura permitem a evolugédo do processamento dos corpos de
prova. Medidas de densidades a verde séo feitas em pastilhas, obtidas dos
proprios corpos de prova, utilizado-se micréometro de preciséo de 0,01 mm e
balanga com precisdo de 0,001g. Medidas de densidades de pecas
sinterizadas sao realizadas nas pastilhas e nos préprios corpos de prova,
através dos método de imersdo em meio aquoso pelo principio de
ARCHIMEDES.

A medida de dureza € determinada pelo método de indentagao

Vickers, com carga de 98N.

4.2.2- Propriedades mecanicas

A analise das propriedades de resisténcia mecanicas possibilita a
comparagdo entre os métodos de conformacdo. Alguns destes valores
foram obtidos através de ensaios de compressdo. O método de ensaio, para
ceramicas estruturais, tem estado em processo de padronizacéo. AWAJI et
al. (1993) comentam que a Associagdo Japonesa das Cerdmicas Finas tem
trabalhado para estabelecer normas para avaliacdo das propriedades das
ceramicas avancadas em adigcao a atual norma JIS for compressive test
methods for ceramics [(JIS R1608 (1990)]. QUINN (1996) comunica que a
composicdo da norma ASTM para testes compressivos ja se encontra em
estagio de votacdo. AWAJI et al. (1993) antecipam a proposta para a futura
forma dos corpos de provas, em adicdo na norma JIS R1608 (1990), ou
seja, a forma Dumbell. Neste corpo de prova, sob compressio, evita-se 0
efeito das arestas, comuns aos testes de flexao. Estes corpos de prova sé&o
obtidos com relativa facilidade em ambos os processos de conformacéio,
evitando-se, excessivas usinagens para preparagéo dos corpos de prova e,
consequentemente, minimizando a introducdo de defeitos. A Figura 4.1.2

apresenta o desenho esquematico dos corpos de prova deste experimento.
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Figura 4 pressao
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4.2.3- Resisténcia ao desgaste

O experimento de ensaio de desgaste faz-se pelo contato em
deslizamentc 4 seco, utilizando um equipamento do tipo pin-on-disc. PERES
UNZUETA et al. (1991) e ZUN GAHR (1989), sugerem que este
equipamento pode ser utilizado como padréo de experimentos de desgaste.
A Figura 4.1.3 apresenta uma sugestido de LIMA (1996) para o desenho
esquematico de um pino e de um disco, os quais, foram adotados para o
presente ensaio de desgaste. O disco € obtido por prensagem uniaxial e &
produzido pe..1 mesma matéria prima do pino. O pino é ainda montado em
uma haste metalica para fixagdo no equipamento. Esta fixacdo é ilustrada
na Figura 4.1 | onde apresenta-se duas configuracbes, em a) a adotada por
LIMA (1996, =2 em b) uma modificacado relativa a fixacdo do pino que

garantiu mair rigidez e estabilidade da montagem.

ANDERSSON et al. (1993) recomendam que o ensaio e aplicacdo
de desgaste rara representar a classe das ceramicas avancadas sejam
feitos com ceramicas a base de alumina e estabelecem que para a alumina,
0 ensaio dave ser realizado com velocidade de deslizamento e
carregament~ abaixo do limite de transicdo entre o desgaste suave e o
desgaste se' ro. Nestas condicées, a vida do produto de cerdmica a base

de alumina tt na-se confiavel.
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5- PROJETO DA PRENSA ISOSTATICA, MOLDES, CONFORMAGAOQ E
USINAGEM DOS CORPOS DE PROVA.

O desenvolvimento do trabalho envolveu o desenvolvimento,
projetos e construcdo de equipamentos, dispositivos de usinagem e moldes.
Esta fase do desenvolvimento tornou-se indispensavel, devido a
caracteristicas como a indisponibilidade de equipamentos de fabricacdao
nacional, a escassez de dados sobre projetos de moldes e condi¢cbes de
usinagem, a necessidade de manutencido periddica e ao emprego de
condicbes extremas de pressdes e velocidades de usinagem que devem ter
suas caracteristicas perfeitamente conhecidas, asseguradas e disponiveis

aos pesquisadores e usuarios.

Ressalta-se que as caracteristicas de projetos de equipamentos e
moldes influenciam diretamente no desempenho dos produtos por eles
obtidos. O detalhamento do principio de funcionamento destes projetos, as
caracteristicas e a ado¢ao dos critérios envolvidos devem ser amplamente
discutidas e avaliadas. Nos projetos deve-se assegurar que se alguma
regido singular ou alguma caracteristica predominante for inerente ao
processo, deve-se assegurar que sua manifestacdo ndo comprometa o
desempenho do produto. Nos corpos de prova, tais singularidades s&o
previstas como por exemplo a localizagdo da entrada de alimentac&o e no

processo de injecéo, deve ser localizada nas regi&do de menor solicitacio.

Os principais projetos desenvolvidos e executados séo discutidos

e apresentados.
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5.1.1- Vaso de pressao

Os vasos de pressdo para esta aplicacdo normalmente sao
cilindros forjados de parede espessa. Uma das extremidades do cilindro é
fechada com uma tampa roscada ou obtido pela usinagem de um tarugo do
mesmo material. A outra extremidade deve possuir uma tampa removivel
para abertura e acesso ao interior do vaso. Todos os materiais, metalicos ou
nao, empregados na construcédo de vasos de pressdo devem ter suas
propriedades perfeitamente conhecidas e garantidas e, por isso, s6 s&o
empregados os materiais que obedecam completamente as caracteristicas

especificadas.

ASHBY (1992) apresenta quatro possibilidades possiveis para a
confeccdo de vasos de presséo para prensas isostaticas, relacionadas com

o processo de fabricacdo e materiais empregados, principalmente.

e Usinagem a partir de um sdlido. A usinagem de um sélido em bruto,
previamente forjado, apresenta muito material descartado, mas
possibilita um produto confiavel, além do material ser de facil obtencao

no mercado e ter custos relativamente reduzidos.

e Trabalhado a quente. Obtido através do forjamento do ago na forma
de um tubo de parede espessa e acabado posteriormente através de
usinagem. A maior vantagem desta possibilidade é devida a economia
de material, entretanto, exige um processo de forjamento dedicado e,

consequentemente, com um custo oneroso em pequenas produgoes.

e Fundi¢cdo. A fundicdo do vaso e acabamento por usinagem poderia ser
uma outra opgado para a confeccdo desses componentes, porém, a
elevada possibilidade da existéncia de defeitos de fundicdo inviabiliza
este método. A fundicdo ndo deve ser utilizada para construgéo de

vasos de altas pressées.
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e Soldagem. A soldagem de anéis previamente usinados poderia ser
uma opcdo de fabricacdo de vasos. Esse processo, todavia é muito

propenso a defeitos e n&o deve ser aplicado.

Relativamente ao material, quando sua selecio for para materiais
ducteis, estes podem ter coeficientes de seguranca menores do que os
materiais frageis, isto porque os ducteis escoam (deformam-se
plasticamente) nas regides de altas concentracbes de tensbes e dessa
forma redistribuem e aliviam as tensdes internas, ndo havendo a ruptura
subita sem uma deformacgdo prévia. Os materiais frageis por sua vez se
rompem catastroficamente exibindo pouca ou nenhuma deformagéo
plastica. [TELLES (1991)]

Para emprego em estruturas e vasos de presséo sao favoraveis os
materiais que apresentem elevada tensao de escoamento, elevada
tenacidade, elevada relacéo limite de ruptural/limite de escoamento e boa
soldabilidade. Para aplicagbes especificas, em temperaturas ambientes,
desde que n&o seja usado o processo de soldagem, os acos liga cromo-
molibidénio ligados ao niquel sdo as opg¢bes mais favoraveis para
construcdo de vasos de pressao [SILVA (1988)]. O Ni combinado com o Cr
e 0 Mo, melhora as propriedades mecanicas do material e, em altos teores,
confere resisténcia a corrosdo [BRESCIANI (1991)]. Acos com estas
caracteristicas s&o favoraveis por serem aplicaveis em produtos de elevado
consumo e consequentemente a custos aceitaveis. Quando desgaseificado
e desoxidado sob vacuo, forjado e testado por ultra-som, € a escolha mais

favoravel para a fabricagéo de vasos, tampas e travas.

O processo de forjamento garante ao vaso diminuicdo dos
defeitos, diminui¢do do tamanho e orientacéo dos graos, além de orientar os

Oxidos e outras impurezas nas linhas de tensées.
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Os acos liga com composi¢éo proxima a C 0,30; Mn 0,60; P 0,009;
S 0,010; Si 0,05; Ni 3,00; Cr 1,00; Mo 0,40; V 0,10; Cu 0,07 sao geralmente
empregados em construgcdo de vasos de pressdo. No Brasil a empresa
ELETROMETAL S.A. - Metais Especiais, através de seu departamento
técnico recomenda o aco de sua produgao denominado E 6958-ISOTENAX

Selecionando-se um tarugo deste aco liga, forjado e em bruto,
uma usinagem interna da camara do vaso se faz necessaria. Esta usinagem
deve ser cuidadosamente elaborada, evitando rugosidades excessivas e
regides de concentracido de tensdes. Apds feita a usinagem deve-se realizar

testes hidrostaticos acima da pressao maxima de trabalho.

5.1.1.1- Dados técnicos do ago selecionado para a fabricagao do vaso de

pressao

Aco liga denominado E 6248-ISOTENAX, elaborado em forno elétrico
a arco, subsequentemente desgaseificado e desoxidado sob vacuo (Vaccun
Argon Degassing - VAD) e refinado sob escoéria (Electro Slag Refining - ESR).
Produzido pela ELETROMETAL S.A. - METAIS ESPECIAIS.

o Composigao quimica diretriz

Elemento % Elemento %

C 0,37 Cr 1,13
Si 0,33 Ni 3,20
Mn 0,60 Mo 0.45
P 0,010 max \' 0,15
S 0,003 max

o Tratamentos térmicos

Recozimento, normalizag&o, témpera e revenimento
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e Propriedades mecanicas
Resisténcia a tracdo - 930 MPa (minimo)
Limite de escoamento (0,2%) - 827 MPa (minimo)
Alongamento - 14% no minimo

Reducéo de area - 45% no minimo

5.1.1.2- Dimensodes iniciais do vaso de presséao

O vaso da prensa em construgdo tem didmetro interno (R;) de 0,075m

e altura interna de 0,30m e esta projetado para trabalhar a uma presséao

Maxima de 200MPa.

5.1.1.3- Calculo da espessura minima do vaso de pressao

Aplicando a equacdo 3.20 proposta por ASHBY (1992) com

coeficiente de seguranc¢a (S;) igual a 2, obtém-se uma espessura minima de

parede de 0,073m (Equacéo 5.1) para o vaso de pressao.

s, (3.20)

(5.1)
2200015 [MPal[m]
‘=827 [MPa]

=0,073m

Para o presente projeto determina-se uma espessura parede de
0,075m, e um raio externo de 0,300m. A Figura 5.1.2 apresenta um desenho

esquematico do vaso projetado destacando as suas principais dimensées.
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Figura 5.1. 2- Desenho esquematico do vaso de pressdo da prensa isostatica
(dimensbes em mm).

5.1.1.4- Verif..acdo da maxima tensao

ZHI G et al. (1995) apresentam a distribuicdo de tensdo em um
vaso de parede espessa (Equagéo 3.18). Aplicando-se esta equagdo para uma
espessura d¢ 0,075m, obtém-se a maxima tensdo que ocorre na superficie

interna (Figura 3.3.2) a qual equivale a 334 MPa (Equacéo 5.2).

2
5, (0)= ) =334 MPa

200.0075 | (0,075+0,o75j21 MPa.m* (m+ m
m+m

0,075.(2_0,075+0,075)L " 0,075+0 Jm.(m+m) '
(5.2)
Est. valor € muito inferior ao limite de escoamento do material (827

MPa), entretento, deve ser adicionada seguranga para garantir que uma trinca

n&o venha propagar.
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5.1.1.5- Verificagdo da maxima tensao devido a presen¢a de uma trinca

superficial interna

A presenca de uma trinca superficial interna ampilificara a tensao da
pressao na parede do vaso pela adi¢do da pressao atuante em suas faces,
aplicando a Equacéo 3.19 para a superficie interna (x=0) obtém-se uma tensao
maxima de 534MPa. A presenca de uma trinca superficial interna nao
compromete de imediato a resisténcia do presente projeto, pois tem-se que a
tensdo s, do material € no minimo 827MPa, entretanto, um crescimento do
comprimento da trinca pela acdo da fadiga é possivel de ocorrer. Testes e
verificacbes periddicas da integridade fisica da parede do vaso séo

necessarias.

0120001 0,075° [F (0,075+ 0,075]21 m’ [m+m) T g
S(0)=200) 1+ 5 052 007570 075L 0,075+0 a{m(m+m) m+m JJ_ “

(5.3)

5.1.2- Tampa e sistema de fechamento

A tampa e o sistema de fechamento envolve uma importante
selecdo de possibilidades que determinardo a seguranga, vedacao,
tamanho do equipamento, material, manufatura e custo. Trés principais tipos

de sistema de tampa s&o atualmente empregados:

a) Rosca. Normalmente é obtida pela segmentacdo da rosca, tanto da
tampa quanto do vaso, em geral em quatro partes para que a tampa

entre livremente até o limite inferior do curso. Com apenas um giro de
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1/8 de rolta, obtém-se o aperto e travamento necessario (Figura
5.1.3a). Esta opcédo exige a usinagem interna da rosca no vaso e

externa .1a tampa com o seccionamento delas.

b) Pino trava. Nesta opcéo, tanto a tampa como o vaso sdo perfurados
transversaimente e, nesse furo € inserido um pino trava que tem a
funcdo de travar a abertura da tampa (Figura 5.1.3b). Esta opcé&o
exige um vaso com dimensdes maiores e a usinagem dos furos

desses de elevada preciséo.

c) Gramp: Nessa alternativa um grampo pode ser colocado sobre o
vaso com a tampa, apertando-a e impedindo sua saida. Os grampos
podem ser do tipo "C" ou "O" (Figura 5.1.3c). Esta opg¢éo reduz o

tamanho do vaso e da tampa mas incorpora a estrutura do grampo.

c)

Figura 5.1. 3- rossibilidades de fechamento e travamento da tampa no vaso de presséo.

No presente projeto foi adotado o uso do grampo. Esta opcao
deve-se a n :essidade de equipamentos de menores dimensdes e mais
convenciona.s, bem como a boa disponibilidade do material de construgao.
Com a construcdo simplificada, esta alternativa, possibilitou a reducdo dos

custos e aumentou a flexibilidade construtiva.
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As Figuras 5.1.4 e 5.1.5 apresentam respectivamente uma vista

em corte frontal e uma vista em corte lateral e a Figura 5.1.6 a ilustracéo

desta montagem.

Grampo de
travamento
do vaso

—; Trilho

Trole

Estrutura

Figura 5.1. 4- llustragao frontal € em corte da prensa isostatica.

]
=

Céamara de

"~ compresséo

- Vaso de

pressao

Suporte do
vaso de pressao

Figura 5.1. 5- llustracdo lateral e em corte da prensa isostatica.
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5.1.3.1- O fluido

O Fluido pressurizavel € composto pela mistura de agua e dleo
solivel, com uma concentragdo de 6leo entre 2 a 10%. A adi¢do do dleo
soliuvel promove a lubrificagcdo das valvulas e tubulagbes, onde o
escoamento a alta pressdo tem sua velocidade aumentada nos pequenos
orificios e consequentemente aumentado o desgaste pela erosédo e
assegura também a nao oxidagdo do vaso e tampa. A agua, em quantidade
bem maior, tem a caracteristica de ser um fluido relativamente pouco

compressivel e, em abundancia, facilita a limpeza e o manuseio.

A mistura deve ser a mais transparente possivel, para permitir a
observacdo da contaminagdo do fluido por materiais ceramicos do
processo; nao degradar, devido a permanéncia do fluido no vaso por tempo
relativamente elevado; ser inerte ao contato com a pele do operador; e ndo
toxico, pois o contato constante do operador com o fluido é praticamente

inevitavel.

5.1.3.2- Booster hidro-pnematico

Para a pressurizagcdo do fluido adota-se o uso de intensificadores
de pressdo do tipo booster hidro-pneumatico, cuja sua ilustragéo
esquematica e a bomba utilizada s&o apresentadas pelas Figuras 5.1.6 e
5.1.7, respectivamente. Através de um diferencial de area de 300:1 e
trabalho ciclico, transforma-se pressdo de entrada de ar comprimido a
0,7MPa em pressdo de saida de agual/dleo a 210MPa. A operagdo de
trabalho é ciclica e neste sistema, a pressdo de entrada do ar é

incrementada a medida que é aumentada a presséo de saida da mistura.
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5.1.3.3- Diagr~ma hidraulico

O d--grama hidraulico basico para este sistema € apresentado na
Figura 5.1.9. As tubulacdes, conecgdes e véalvulas devem ser fabricadas em
aco inoxidave como por exemplo o aco SAE 316 ou equivalente. Este ago
inoxidavel é ii lispensavel devido suas excelentes propriedades mecanicas,
elevada resis.2ncia a corrosdo e oxidacdo, boa conformabilidade e preco
acessivel. A Figura 5.1.10 apresenta uma vista anterior da prensa

destacando a montagem do diagrama hidraulico.

Valvula

de agulha w Visor de fluxo

IR

/Fuswel

()
— LT -
\ :
Mandémetro  Bomba 7L‘ \
\ i Filtro Reservatério
Var~ de pressao de Fluido

Figura 5.1. 9- Diagrama hidraulico da prensa isostatica.



Figura 5.1. 10- llu

5.1.3.4- Diag

Est
comprimido ¢
forca motriz

alimentacao
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-acdo anterior da prensa destacando a montagem da unidade hidraulica
da prensa isostatica.

ima pneumatico

unidade tem a fung&o de controlar, purificar e lubrificar o ar
e alimenta o booster hidro-pneumatico. O ar comprimido é a
de pressurizacdo da prensa isostatica. A pressdo de

) boosfer deve ser incrementada relativamente ao aumento

da pressao t.. _raulica fornecida. Os elementos utilizados nesta unidade sdo

um controlador de pressdo, um mandmetro, uma unidade filtrante, uma

unidade de lubrificagdo, uma valvula solendide de seguranca, conexdes e

tubos. A FigtL

15.1.11 apresenta um esquema do diagrama pneumatico.
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Valvula solendide
F’ Lubrificador
Filtro
H o H
Entrada v | Saida
» : H 1
de ar ; : ao booster

Regulador de pressao

Figura 5.1. 11- Diagrama pneumatico da prensa isostatica.

A bomba HASKEL 1,5 HP utilizada no circuito consome 70 SCFM
(pés cubicos padroes por minuto) ou 2,0 M3N/minuto (metros cubicos
normais). Os componentes pneumaticos sdo selecionados para fornecer

esta vazio.

5.1.4- Materiais e componentes utilizados

Na construgao e utilizacdo da prensa empregou-se componentes e
materiais disponiveis no mercado. Os componentes do diagrama hidraulico e a
bomba foram adquiridos de representantes de empresas internacionais
dedicadas a alta press&o. Os principais componentes e materiais utilizados sao

0s seguintes.

e Bomba hidro-pneumatica, produzida pela HASKEL INTERNATIONAL,
INC., modelo Pump Haskel 1,5 HP 300,000 psi série DHF 300.

e Componentes hidraulicos, produzidos pela BUTECH PRESSURE
SYSTEMS.

e Componentes pneumaticos, produzido pela PARKER HANNIFIN Ind. e
Com. Ltda.

o Oleo lubrificante, produzido pela ALKALLIS BRASIL - Industria e
comércio de Produtos Quimicos Ltda., especificacdo ALKALISOL GG.
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5.2. Moldes

O projeto de moldes € uma etapa com grande compromisso para
com a qualidade do produto. As concentracbes de tensdes e os defeitos
devem ser minimizados nesta etapa. Trés diferentes formas de corpos de
prova foram produzidos neste trabalho, o pino e o disco para o ensaio de
desgaste e as colunas com forma “dumbel” para o ensaio de compresséo.
Os demais corpos de prova para os ensaios puderam ser obtidos a partir

dos segmentos obtidos destes mesmos corpos.

5.2.1- Corpo de prova para compressao

Os corpos de prova para compress&o obtidos pelos processos de
injecdo de massas ceramicas e prensagem isostatica devem ter
acuracidade de paralelismo entre as bases de 0,01mm, rugosidade
superficial Ra 0,2 um e chanfro nas faces de 0,1 mm. A conformagao dos
corpos de prova deverdo seguir as caracteristicas normais de cada
processamento, permitindo que a manifestacéo destas sejam caracterizadas

nos ensaios. Suas caracteristicas e consideragbes sao apresentadas.

5.2.1.1- Molde para prensagem isostatica

Através da prensagem isostatica obtém-se um tarugo em bruto
com dimensdes superiores as do corpo de prova a verde. Em seguida, a
forma final do corpo de prova € obtida por usinagem ainda a verde (nao
gueimada). As dimensdes a verde devem ser ainda superiores as do corpo
de prova para compensar a retracdo de sinterizacdo (Figura 5.2.1). Foi

considerada uma retracdo de 23% para a etapa de prensagem e de 16%
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para a de sinterizacdo, adicionada de uma sobre-espessura para usinagem

de 2mm no didmetro.

Ce]
& -
g w
s ———y
]
A

10,6

319

Figura 5.2. 1- Dimensdes a verde obtida na usinagem do corpo de prova
(dimensbes em mm).

A determinac¢do do didmetro interno da borracha pode ser obtido a

partir da Equacéo 5.4,

¥ = (‘l’cp +S)-Fp 5.4

onde ¢ € o didmetro interno da borracha, ¢,, € o didametro do corpo de
prova, S € a sobre espessura de usinagem e F, € o fator de prensagem

fornecido pela Equacgio 5.5.

1 55

F,= % (5.5)
1-—2
100

Nesta equacgéo R, € a retrac&o de prensagem em porcentagem.

Considerando-se um molde com didmetro interno cilindrico, cujo

maximo didmetro do moldado seja 8,5mm, para uma retragéo de prensagem
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de 23% e sc"re espessura de usinagem de 2mm, tem-se que o didmetro
interno da bnrracha é de aproximadamente 16mm (Equacido 5.6). O
desenho esq.amatico do molde de prensagem e os tarugos prensados séo
apresentado: pelas Figura 522 e 5.2.3, respectivamente. Na sua
fabricacdo fc utilizado o poliuretano de dureza 35 shore A, obtido pela
mistura de 1¢ partes em peso de UREOL 6414-B e 100 partes em peso do
componente XB 5073-1, ambos procedentes da CIBA-GEIGY QUIMICA
SA.

1
bp=(85+2)| —5 |=1544 ~ 16mm (5.6)
. 100

Camis.
flexivel .
poliurete

Cami
metal

Base metélica

Figura 5.2. 2- Desenho esquematico do molde para prensagem isostatica
(dimensdes em mm).
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Figura 5.2. 3- Tarugos prensados para obtencio dos corpos de prova a verde (a esquerda)
e sinterizado (a direita)

5.2.1.2- Molde para injecao

A conformacao por inje¢céo propicia a obten¢éo do corpo de prova
em sua forma final, dispensando usinagens a verde e apresentando os
defeitos e caracteristicas préprias da injecdo como as linhas de soldas e os
detalhes do fechamento de matriz. As retragdes previstas para a inje¢&o sao
de 2% para a retragao de injecédo e 18% para a retracdo de sinterizagéo. No
projeto do molde considerou-se que 1mm de seu comprimento seria
retificado apds a sinterizagdo. A Figura 5.2.4 ilustra as dimensdes da

cavidade do molde de injecéo.
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Figura 5.2 4- Dimens0es da cavidade do molde de injecdo (dimensdes em mm).

Para obtencdo dos corpos de prova de injecdo projetou-se um
molde de duas cavidades. O projeto atende as especificagdes sugeridas por
WREGE (1994) e a partir delas, previu-se as dimensdes dos canais de
alimentagdo e a inclusdo detalhes como o pogo frio, a garganta de
alimentacdo, a bucha de injegdo (incorporada na matriz), os canais de
ventilagdo, os pinos guias e os insertos que contém a cavidade. A
localizacdo da garganta de alimentac&o na perpendicular ao didmetro e em
uma das extremidade do corpo de prova, evita o jato de injecdo,
promovendo > preenchimento progressivo, uniformidade no fluxo e
consequentemente a minimizacido dos defeitos. Neste molde, a regiao
central do corpo de prova, a que sera mais solicitada no ensaio de
compressdo, estara sujeita a poucos defeitos de fabricacdo exeto os tipicos

do processo de injecdo.

Adotou-se a fabricagdo do molde com insertos os quais contém a
cavidade e sdo fabricados com compdsito de resina éster vinilica com pé de
bronze. Sua :onformacgio foi obtida por polimerizagcdo no préprio molde
tendo um pino “macho” metalico com a forma e dimensdes da cavidade

(Figura 5.2.4). A Figura 5.2.5 apresenta esquematicamente o molde
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5.3.1- Usinagem a Verde

Nos corpos do prova, apds a prensagem, é feita uma usinagem
ainda a verde. A usinagem a verde € empregada em produtos conformados
para conferir formas simétricas sem grande compromisso com preciséo
dimensional ou para obter uma pré-forma para usinagem final apds a
sinterizacdo. Nesta etapa nao séo necessarias ferramentas extremamente
duras. Contudo, a velocidade de usinagem € limitada para a retificacéo e
corte e devido a baixa resisténcia mecanica que estes componentes
apresentam neste estado, geralmente inferiores a 2 MPa [KEVIN, X. L. et al.
(1995); REED (1995) p.628]. TANAKA et al. (1994) experimentaram e
concluiram que a umidade dos corpos prensados tem forte influéncia na
propriedade mecanica a verde. Em seus experimentos utilizaram-se de
compactos de alumina prensados isostaticamente com gréanulos contendo
2% de PVAL e preparados em spray drier. Encontraram a maior resisténcia

mecanica a verde com 0,35% de umidade.

Para usinagem a verde dos corpos de prova foi empregada a
usinagem abrasiva efetuada com rebolos de alumina eletrofundida branca.
Adotou-se a usinagem por mergulho tangencial, ou seja, a usinagem obtida
a partir de um rebolo com o perfil final do produto, com avango apenas
tangencial. Nesta aplicagdo velocidades periféricas do rebolo entre 20 a

47m/s foram aplicadas.

5.3.1.1- Retificadora de corpos de prova

Para esta etapa de processamento foi projetada uma maquina de
pequena poténcia. Para o giro do rebolo foi empregada uma retifica manual
de 500W que apresenta a possibilidade de ser fixada através de um

suporte. Estas retificas geralmente trabalham com "pontas montadas” ou
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pequenos rebolos, entretanto, apresentam faixas de rotagdo bastante

elevadas 15.000 - 27.000 rpm e custo bastante reduzido.

Neste equipamento deve-se assegurar que a eventual quebra de
rebolo ou da pega em usinagem n&o venha atingir o operador. Para garantir
esta seguranca deve-se equipar a regido de usinagem com uma protegao
que deve ser transparente para que a operac¢ao de retificagcdo possa ser
visualizada. Uma campanula de polimero acrilico suficientemente espessa
pode garantir total seguranca. Um desenho esquematico para esta maquina
de usinagem € apresentado na Figura 5.3.1 e a Figura 5.3.2 apresenta a
retificadora projetada e construida. Esta maquina de usinagem é composta
de uma montagem de componentes disponiveis no mercado e de

componentes fabricados sob projeto. Os principais componentes s&o:

a) aretifica, responsavel pelo giro do rebolo;

b) mesa de coordenadas de precisdo, com curso de 50mm x 100mm e giro
de 90°;

c) mancal para o giro da peca obra, com alta rigidez radial, preciséo de

giro e baixo nivel de ruidos;

d) motor blindado de baixa rotagdo (1100 rpm) e poténcia de 0,16CV
(0,12KW);

e) mesa construida em granito sintético para a fixagcdo e suporte dos
componentes da maquina; a op¢ao pelo granito sintético é devida sua
caracteristica de elevado amortecimento interno das vibragdes, além de
incluir a possibilidade da sua conformagdo com os insertos,
dispensando posterior usinagem [PENTEADO (1996)];

f) aspirador de p6 para imediata e continua coleta dos pdés removidos pela

usinagem do tarugo prensado;

g) estrutura para a acomodacéo e suporte de todos os componentes.
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LSS

\ Motor

Aspirador de p6

Pecga cerémica

N\

— Rebolo

£ .

Mesa

Estrutura

Figura 5.3. 1- Desenho esquematico da retificadora de corpos de prova verdes.
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Figura 5.3. 2- Retificadora de corpos de prova construida.

5.3.1.2- Usinagem a verde dos corpos de prova

A realizag&o da usinagem dos corpos de prova de compressao e
do pino para o ensaio de desgaste obtidos da prensagem isostatica, foram
realizados a ~rtir do tarugo prensado. Inicialmente o tarugo € fixado em um
suporte que apresenta assento cdnico para ajuste da centragem e um furo
para inser¢ado do tarugo prensado. A fixagdao do pino no furo do suporte &
feita através uma termocera composta por 25% de parafina, 25% de cera de
abelha e 50% de breu. Quando fundida a 110°C a termocera é colocada
entre o furo do suporte e o pino, apés a solidificagdo da mistura o tarugo
permanece | jidamente fixado. A Figura 5.3.3 apresenta uma ilustracdo

desta montagem.
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Figura 5.3. 3 flontagem do tarugo obtido por prensagem isostética no suporte de giro.

Em seguida a fixagéo € realizada a usinagem dos corpos de prova.
Inicialmente usinou-se o corpo de prova para o ensaio de compressio, com
uma velocide-e periférica do rebolo minima de 18 m/s e maxima de 21 m/s.
Ao rebolo utinizado, fabricado com alumina eletrofundida branca com liga
vitrea e tamai ho do grao abrasivo de #60 mesh, foi dada a contra forma do
corpo de prova desejado. A Figura 5.3.4 apresenta uma ilustracdo desta
operacao. Al s usinado o perfil do corpo de prova, este, foi cortado com
disco abrasivu nas duas faces, com velocidade periférica do disco de 31 m/s
(Figura 5.3.5 Em seguida foi usinado o pino para ensaio de desgaste com
velocidade periférica do rebolo minima de 5 m/s e maxima de 10 m/s (Figura
5.3.6). Finalmente foi usinada as duas faces com disco abrasivo cortando

com velocidade periférica do disco a 31 m/s (Figura 5.3.7).
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5.3.2- Usinagem apos sinterizagao

Os corpos de prova apdés a sinterizagdo foram finaimente
preparados e acabados para atender as exigéncias das normas vigentes.
Cada corpo de prova deve apresentar caracteristicas proprias de

acabamento.

5.3.2.1- Corpo de prova para compressao

Todos os corpos de prova para compressdo devem apresentar
rugosidade superficial Ra de 0,2um, chanfro nas faces de 0,1mm e
paralelismo entre as bases de 0,01mm. Para atender estas especificagdes &
necessario proceder uma retificagcéo de precisdo nas faces das bases, uma

retificacdo para chanfrar suas arestas e um polimento nas superficies.

A retificacédo de preciséo nas faces das bases exige o emprego de
um dispositivo para fixacdo e posicionamento dos corpos de prova. Para
isso, foi desenvolvido um dispositivo em aco ferramenta. Trata-se de um
tarugo com a superficie cilindrica retificada. Neste tarugo é realizado um
furo concéntrico com precisao de paralelismo (minimo de 1um). Neste furo é
colocado o corpo de prova sinterizado, com folga, onde fica apoiado
lateralmente. A folga remanescente entre o corpo de prova e o furo é
preenchida com uma mistura fundida de termoceras (25% de parafina, 25%
de cera de abelha e 50% de breu), apdés a solidificacdo da mistura, os
corpos se fixam rigidamente. Este dispositivo € entdo fixado pela pinca de
precisdo de uma retificadora cilindrica para usinagem abrasiva das faces
com rebolo diamantado. Em seguida, gira-se o dispositivo, e a outra face do
corpo e prova € retificada. A Figura 5.4.1 ilustra esquematicamente este

dispositivo de usinagem. A usinagem dos chanfros é feita na mesma
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retificadora cilindrica, com rebolo diamantado. O polimento é obtido através

de sucessivo- lixamentos (lixas de SiC, mesh #240, #320, #400 e #600).

Furos para injecao
de resina

Corpo de prova

~._ _ Resina

Cilindro
retificado

Figura 5.4. 1- 1 stragdo esquematica do dispositivo de usinagem das faces das bases dos
corpos de prova.
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6- ENSAIOS EXPERIMENTAIS, RESULTADOS E DISCUSSOES

6.1- Otimizag¢ao da Distribuicdo Granulométrica

A moagem obtida através do moinho vibratério forneceu particulas
com excelente didmetro médio equivalente (0,5 um), entretanto, cerca de
80% de suas particulas apresentaram didmetros equivalentes na faixa de 1
a 0,2um. Produtos feitos com 100% deste po apresentam alta cinética de
sinterizacdo, porém, se o empacotamento das particulas nédo for satisfatério
promove a alta retracdo de sinterizacéo, que pode comprometer a precisao

dimensional dos produtos feitas a partir deste material (Figura 4.1.1).

Através do moinho de bolas obteve-se a alumina com um diametro
médio equivalente das particulas de 1,5um das quais 80% se distribuem
entre 3 e 0,5um. E uma distribuicdo mais larga, porém com menor cinética

de sinterizagéo (Figura 4.1.1).

Para este trabalho, foi elaborado um experimento para otimizacéo
da distribuicdo granulométrica. Nele, realizou-se ensaios preliminares de
compactacdo e sinterizacdo de diferentes composi¢cdes obtidas com a
mistura dos pés moidos em ambos os moinhos. Foram feitos testes de
fabricacdo de pastiihas de J15mm e espessura ~4mm, obtidas com
prensagem uniaxial a pressdo de 80 MPa. Através da analise do
experimento selecionou-se a distribuicdo composta pela mistura de 80% dos

pos obtidos pelo MV (moinho vibratério) com 20% dos obtidos pelo MB
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(moinho de bolas). Com esta distribuicdo obteve-se uma melhor relagéo da
cinética de sinterizacdo com empacotamento resuitando na maior densidade
aparente da - 2ramica sinterizada com baixa taxa de retragdo. Outra relagéo
de interesse é composta por 40% MB e 60% MV que apresentou a melhor
densificacdo a verde, mas, com uma inferior densidade aparente apés a
sinterizagdo, > principal aspecto positivo deste formulacdo € a baixa
retracdo linear que favorece a precisdo de projetos. Os resultados deste
experimento : ilustrado pela Figura 6.1.1, onde, sdo apresentadas a
variagdo da densidade a verde e da densidade apds sinterizagdo. A

distribuicdo ¢ranulométrica obtida é apresentada pela Figura 6.1.2.
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Figura 6.1. 1- Variagdo da densidade aparente com a concentragdo de pés MB/MV
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’ERCENTUAL ACUMULATIVO DE MASSA VERSUS DIAMETRO
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Figura 6.1 Jistribuicdo granulométrica obtida com a mistura da alumina moida

(20%MB/80%MV e 40%MB/60%MV)

6.2- Desempenho dos Processos de Conformag¢dao e dos Moldes

Associados.

Os dois processos de conformacéao utilizados apresentam algumas
caracteristicas que inibem ou incentivam sua adogdo. Algumas destas
caracteristicas sdo muito apresentadas e discutidas nas contribuicbes
cientificas, dentre elas, a forma do produto e o nivel de produtividade. Os
corpos de prova desenvolvidos neste trabalho, de forma relativamente
simples, obtidas pela revolugdo sobre um eixo, foram avaliados. Suas
caracteristic. 1 foram observadas e seus valores medidos servindo de
parametros vdara comparagao, entretanto, estas caracteristicas podem ser

otimizadas ir..ividualmente e ter seu desempenho modificado.
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6.2.1- Desempenho do processamento da prensagem isostatica

O processo de prensagem isostatica tipo wef bag € relativamente
simples, de facil aprendizado, seguro e requer pouca habilidade do
operador. As pecas assim conformadas a verde apresentam resisténcia
mecanica suficiente para manuseio. A obtencdo dos corpos de prova
obtidos pela prensagem isostatica constou das etapas de prensagem, de
usinagem a verde, de sinterizagdo e da usinagem abrasiva das faces das
bases. Analisando-se a obtencdo de um lote de 10 pecas observou-se o0s

tempos gastos que s&o apresentados na Tabela 6.2.1.

Tabela 6.2.1- Tempo gasto na fabricagdo de um lote de 10 corpos de prova prensados

isostaticamente.
Etapas Tempo
(horas)
Prensagem do blank (carregamento do molde, prensagem, descarga) 1
Usinagem (secagem, montagem no suporte, usinagem e acabamento) 15
Sinterizacao 24
Usinagem 2,5
Total geral 42.5
Total horas homem/peca 15

Observa-se que foi gasto um tempo total de 4,25 horas por corpo
de prova processado, exigindo 1,5 hora para cada corpo de prova em
trabalho/homem. Estes numeros, para grandes lotes podem ser reduzidos
significativamente com a otimizagdo do processo, mas, se a forma do
produto for complexa o0s numeros podem ser ainda elevados

consideravelmente.
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6.2.2- Desempenho do processamento da inje¢ao ceramica

O processo de injecdo € relativamente mais complicado e mais
dependente de variaveis externas do que o de prensagem isostatica. A
injetora de baixa presséo trata-se de um vaso de mistura, composto por um
sistema de batedores tipo raquete, um canal de alimentacdo e um bico
injetor, todos estes sistemas equipados com controle de temperatura
FORTULAN (1993b). E uma maquina relativamente simples e flexivel a
diversos moldes. O molde deve ter sua temperatura controlada, iniciaimente
aquecido para a injecéo e posteriormente refrigerado para a desmoldagem.
O melhor desempenho da inje¢&o ceramica foi obtido com o uso continuo,

apos atingida a estabilizagdo do sistema.

O tempo gasto para a fabricacdo de 10 corpos de prova foram
medidos e apresentados na Tabela 6.2.2. Observa-se que este processo de
conformagdo é muito menos dependente da atuacdo direta do homem.
Entretanto, exigiu uma maior disponibilidade de equipamentos,
principaimente, na etapa de remog¢ao de VO. Esta etapa deve ser otimizada
e seu tempo pode ser reduzido em até duas ordens de grandeza. Estas
caracteristicas favorecem a produtividade e alta producédo, necessitam de
moldes mais complexos e de maior custo que sdo faciimente absorvidos
com a alta producao. As etapas envolvidas e suas principais caracteristicas

sdo discutidas a seguir.

Tabela 6.2.2- Tempo gasto na fabricacdo de um lote de 10 corpos de prova obtidos pelo

processo de injecio.

Etapas Tempo
(horas)
Mistura e aquecimento 2
Injegéo e acabamento 0.5
Remoc¢io do VO 168
Sinterizacao 24
Total geral 194.,5
Total horas homenvpeca 3
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a) Mistura e aquecimento da MCI

O emprego do p6 ceramico, relativamente fino (didmetro médio
equivalente de 0,6 um e desaglomerado em malha #200 mesh), apresentou
durante a mistura e aquecimento a formagdo de pequenos e rigidos
aglomerados, de dimensbes proximas a 1,5mm de didmetro. Estes
aglomerados ficaram dispersos na MCI e foram responsaveis por
aproximadamente 25% do volume. A Figura 6.2.1 ilustra uma por¢éo da MCI
solidificada onde observa-se, em alto relevo, tais aglomerados. O emprego
do sistema de batedores planetarios do tipo raquete como misturador néo
apresentou a eficiéncia necessaria para romper a forca de adesao destes
pequenos aglomerados. Estes, ap6s a remoc¢ao do VO, se apresentaram
discretos na matriz ceramica, fazendo com que os corpos conformados se

“esfarelassem”.

A formag&o destes aglomerados nao foi observada nos
experimentos realizados por FORTULAN (1993b) e por WREGE (1994b).
Nestes experimentos foi empregada uma formulagdo a base de 90% de
alumina. Para obté-la, a alumina foi moida a um tamanho médio equivalente
de 1,5um. A diferenga entre os didmetros médios equivalentes de 1,5um
para 0,6um (presente experimento) foi a modificacdo mais relevante e a
responsavel pela formacdo destes. O menor tamanho das particulas
necessario para o processamento de cerdmicas de alta alumina aumentou
na formulacdo de pds a energia superficial das particulas, a forca de Van
der Waals e a forga de atragdo capilar, ocasionando na formacéo dos

aglomerados.






132

¢) Remogao do VO

A remocdo do VO pelo processo de difusdo seguida de
degradacio térmica apresentou as maiores dificuldades e os maiores danos
aos corpos processados. O maior dano adveio do pequeno tamanho das
particulas ceramicas que nao permitiu que houvesse difusdo suficiente a
baixa pressao dos componentes do VO no estado liquido. Observou-se com
0 inicio da remocé&o do VO, a impermeabilizacdo de uma camada externa da
superficie do corpo de prova com espessura aproximada de 0,8mm. Nesta
camada externa, devido as forgas de atragéo superficial e capilar apés a
difusdo inicial de alguns componentes fundidos, houve uma acentuada
aproximacdo das particulas seguida de retracdo da camada externa
comprimindo a camada interna e impermeabilizando a saida dos

componentes remanescentes no interior do corpo.

A consequéncia deste efeito resultou na formacao de dois defeitos
macroscopicos. O primeiro, pelo rompimento da camada externa quando
submetida a tragdo imposta pelo nucleo do corpo de prova, este efeito é
ilustrado pela Figuras 6.2.2 e Figura 6.2.3a; o segundo, pelo rompimento e
deformacdo da camada externa pela acdo das tensdes causadas pela
evolucdo de vapores da evaporacdo de alguns componentes conforme
ilustra a Figura 6.2.3b. No primeiro caso, observam-se trincas com forma de
rachaduras na superficie da amostra, no segundo, observam-se trincas com

forma de labios, bolhas e bolhas rompidas.
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Na extracdo do VO empregou-se inicialmente a curva de
aquecimento proposto por FORTULAN (1993b) baseada em 90 horas de
tratamento térmico, em seguida, dilatou-se o tempo de extracdo do VO para
168 horas. Mesmo com a menor taxa de aquecimento, observou-se os
efeitos de rompimento de uma camada externa em varios dos corpos de
prova, principalmente na regido das bases, que apresentavam a maior
espessura. Observou-se que o efeito de impermeabilizacéo é independente
da taxa de remog¢éo e que para a inje¢éo do pd desenvolvido no sistema de
baixa pressdo & necessario a otimizacdo da formulagdo do VO, como por
exemplo a adogdo de um componente que seja soluvel em solvente. Neste
caso a remog¢ao do VO seria obtida inicialmente pelo processo de solvente

em seguida pelo processo térmico.

Outra solugdo mais promissora seria a ado¢ao do sistema de alta
pressdo (70-200MPa). Nesta sistema é possivel diminuir a concentragdo
volumétrica de VO na MCI para uma faixa de 30% a 45% e, ainda, permite
trabalhar com uma maior gama de polimeros na formulagdo do VO. SPUR
et al. (1995) experimentaram a injecdo de alumina e tiveram os melhores
resultados com o VO formulado a base de poliestireno e acido estearico
(surfactant). Entretanto, com o emprego do sistema de alta pressao,
algumas desvantagens s&o previstas onde as principais sdo relativas a
maior concentrac@o residual de tensdes no injetado, ao maior custo do

sistema e a menor flexibilidade para diversos moldes.

d) Sinterizacao

A etapa de sinterizacdo apresentou caracteristicas comuns para
os corpos de prova prensados, os quais foram sinterizados com as mesmas

condi¢des de queima n&o apresentando comportamento distinto.
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6.3- Caracterizagao das Microestruturas

As analises das microestruturas foram feitas em varias etapas, nas
quais foram observadas as caracteristicas referentes a matéria prima, as
caracteristicas relacionadas com o0 processamento e a predicdo do

desempenho do produto.

Todas as amostras preparadas para a caracterizacdo de
microestrutura foram desgastadas com lixas de carbeto de silicio (mesh
#240, #320, #400, #600 respectivamente) em meio aquoso por 5 minutos.
Em seguida, as superficies foram polidas com pastas diamantadas (6um,
3um, 1um e 1/4um respectivamente) e vibradas por 30 minutos em ultrasom
com meio aquoso para a remogéo dos gréos de diamante e de carbeto de
silicio encravados nos poros e nos defeitos localizados nos contornos de
graos. As superficies polidas foram atacadas termicamente ao ar em
1500°C por 15 minutos para revelagcdo dos contornos de graos e em
seguida recobertas com fina camada de ouro para aterramento elétrico
(Figura 6.3.1). Apds a preparagdo das amostras estas foram analisadas em

Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV).

Adesivo

Tinta de prata

Figura 6.3. 1- Preparacdo das amostras para caracterizacdo da microestrutura (MEV).
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6.3.1- Andlise da matéria prima

A andlise da microestrutura das matérias primas foi proposta para
investigacdo prévia do nivel de confiabilidade que as formulacdes
estabeleceriam. Utilizando-se da mistura 60MV e 40MB, foram prensadas
amostras isostaticamente com pressdo de 90MPa, usinadas a verde e

sinterizadas ao ar em temperatura de 1600°C com patamar de 2 horas.

6.3.1.1- Analise da microestrutura da alumina 96%

A analise desta alumina revela a baixa uniformidade nas
dimensdes e na morfologia dos graos. Foi observado que uma fragdo dos
graos apresentaram um crescimento preferencial em determinadas

diregbes. Apresentou nestas condicbes de processamento, densidade

aparente média (D,, ) de 3,73 g/cm® ou 95,1% da densidade teérica (D,

3,92 glcm® obtida teoricamente pela contribuicdo parcial de cada
componente da formulagdo). O tamanho médio dos grdo, em torno de
10um, foi obtido com tamanhos compreendidos numa faixa de tamanho
entre 80um e 1um (Figura 6.3.2 e Figura 6.3.3). KOVAR et al. (1996)
observaram em seus experimentos que corpos de alumina com larga
distribuicdo nos tamanhos de graos exibem uma maior variabilidade da
resisténcia do que os corpos com distribuicdo estreita. Esta discrepancia
observada na Alumina 96% manifesta-se prejudicialmente com respeito as
propriedades mecanicas e pode apresentar defeitos tao criticos quanto aos
relativos ao processamento, dissimulando a analise. Outro aspecto negativo
foi relativo a medida da dureza Vickers, 3,8Hv(98N) (GPa), ou 380Hv em
kg/mm?, valor relativamente baixo para cerdmicas a base de alta alumina,
onde, espera-se valores acima de 11Hv GPa. As indentacdes foram obtidas

através de macrodureza Vickers e sao representadas pela Figura 6.3.4.
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Figura 6.3. 3 -Microestrutura da Alumina 96% com magnificacdo de 500 vezes.



138

Figura 6.3. 4- llustracdo da impressao Vickers efetuada na Aumina 96%, P,98N.

6.3.1.2- Analise da microestrutura da alumina 99,5%

Esta alumina apresentou uma boa uniformidade do tamanho e
forma dos graos. O tamanho médio destes, em torno de 5 um é promissor.
A tendéncia dos angulos diedros se estabelecerem em 120° é observada
em algumas regides e demonstra a estabilizag&o do crescimento dos gréos,
validando o emprego do MgO na formulagdo. Observou-se que em algumas
regides houve a presenca de bolsdes porosos com particulas praticamente
soltas, os quais estdo relacionados com a baixa pressao empregada e a
segregacao de PVAL ocorrida devido a secagem da agua em bandeja para
processo de granulagdo manual que foi utilizado nesta etapa do

experimento. A alumina 99,5% apresentou nestas condicbes de
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processamento uma densidade aparente média (Ijap) de 3,85g/cm*® ou

96,8% da densidade tedrica (D, , 3,98g/cm®. A Figura 6.3.5 e a
Figura 6.3.6 apresentam as duas regiées analisadas com magnificagéo de
2000 vezes e 500 vezes. A medida da dureza Vickers apresentou valor
médio de 11,4Hv(98N) GPa. Este valor de dureza, utilizando-se de macro
dureza Vickers, acima de 11Hv GPa, € encontrada em muitas aplicacées
comerciais, satisfaz as expectativas em aplicagdes de ceramicas avancadas
estruturais. A ilustracéo da penetracéo do indentador é representada pela
Figura 6.3.7.

Estas observacdes preliminares asseguram o emprego da Alumina
99.5% na como padréo para a verificacdo da hipdtese que analisa a
influéncia dos métodos de conformacédo no desempenho dos corpos de

prova e, em detrimento, desaconselha a Alumina 96%.

Observa-se nas Figuras 6.3.6 e Figura 6.3.7 algumas particulas
luminosas sobre as superficies examinadas. Examinou-se tais particulas
verificou-se que ocorreram por deficiéncia da preparacao da superficie. Nas
figuras que apresentam a microestrutura das amostra prensadas
isostaticamente encontrou-se particulas de diamante provenientes do
polimento, as quais, ficaram ainda encrostadas devido a ineficiéncia do
processo de remogao pelo uso da vibragao no ultrasom, neste experimento
foi aplicado apenas 10 minutos. Ja os acumulos luminosos observados nas
amostras em que foram feitas as impressdes Vickers encontrou-se
depdsitos de ouro, os quais, sdo provenientes da remoc¢ao da camada de
ouro (pela passagem de pano de polimento) anteriormente aplicada para

analise da microestrutura.



140

Figura 6.3. 6- Microestrutura da Alumina 99,5% com magnificacéo de 500vezes.
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Figura 6.3. 7- Representacao da impressao Vickers efetuada na Alumina 99,5%, P, 98N.

6.3.2- Avaliacao do processo de conformagcdao através da

microestrutura

Neste segmento da analise verificou-se a influéncia do método de
conformagcdo na microestrutura de corpos de prova produzidos com a
Alumina 99,5%. Analisou-se a prensagem isostatica com pressdes de
200MPa, 150MPa e 100MPa e, a injecdo a 0,7 MPa.

6.3.2.1- Microestrutura obtida pela prensagem isostatica

A partir de corpos de prova cilindricos, obtidos com a mistura
selecionada 80% MV e 20% MB e prensados isostaticamente, foram
caracterizadas as microestruturas destes materiais. Na prensagem

isostatica variou-se a pressdo em 100MPa, 150MPa e 200MPa. As pressdes
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Na observacao das Figuras 6.3.8 e Figura 6.3.9 verifica-se que ha
uma grande aumento da densificagdo e grande redugédo da retragcio linear
dos corpos ceramicos com o aumento da pressdo. A maior densificagdo
permite obter um corpo com menor porosidade e diminui a formagdo de
bolsdes porosos. A menor retracdo permite projetar um componente com
maior acuracidade dimensional e com menor susceptibilidade a
deformacdes, sejam elas relativas ao gradiente térmico da camara de

sinterizagdo ou com o atrito do componente com a base do forno.

Observa-se através da Figura 6.3.9 que ha uma diferenca entre a
retrac@o linear do comprimento com relacdo a do didmetro. Esta diferenca
esta relacionada com o projeto do molde para prensagem isostatica, onde, a
base e a tampa geralmente metdlicas sdo ainda suportada por uma
estrutura rigida que inibem o efeito de prensagem isostatica direta no
sentido do comprimento, promovendo uma compressédo indireta que é
devida a acao de reagdo do escoamento do p6é comprimido diametraimente
com a superficie da tampa e base. O empacotamento diametral € mais
eficiente e consequentemente requer menor retracdo para a densificagdo

por sinterizacao.

a) Al 99,5% prensada isostaticamente a 200 MPa

As Figuras 6.3.10 e Figura 6.3.11 apresentam a microestrutura da
Alumina 99.5% prensada a 200MPa, respectivamente com magnificacbes
de 5000 e 1.000 vezes. Nesta amostra observam-se poucos poros,
geralmente esféricos localizados no interior dos graos e outros devidos a
defeitos decorrentes da ineficiéncia da compactagcéo/empacotamento. Com
0 aumento da temperatura, em relac&o aos ensaios preliminares, houve um
aumento na variacdo da taxa de crescimento dos grédos onde alguns

atingiram 30um, enquanto, outros n&o ultrapassaram 2um, com uma media
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de 9um. As caracteristicas da microestrutura séo tipicas de uma alumina
comercial, entretanto, poderiam ser melhoradas com uma melhor otimizagao

da distribuicdo granulométrica. A média das densidades aparentes

apresentou um valor de li,p =3,87g/cm® . Este valor estd proximo ao
apresentado pelo catalogo da COORS CERAMICS, D,,= 3,89 glcm?®, para

produtos feitos com alumina AD-995, que corresponde a 99,5% de ALQO,.
Caracteristicas excepcionais de microestruturas sao apresentadas por
varios pesquisadores [(KOVAR et al. (1996); BAE et al. (1994);
HANDWERKER et al. (1989)], nas quais foram utilizadas aluminas de ultra
alta pureza, dopadas, e sinterizadas em situagdes extremas (1900°C-1h;
1700°C-25h/; 1650° - 48h/1650°-8h). Esta analise confirma a aprovacéo da
Alumina 99,5%, mas, indica a possibilidade de ser melhorada com a
otimizacdo do processamento, como exemplo com o refinamento da
otimizacdo da distribuicdo granulométrica em torno da concentracdo
adotada (20%MB/80%MV).

Medidas de macro dureza Vickers apresentaram valores médio de
22Hv(98N) GPa, e sado representadas pela Figura 6.3.12. A dureza obtida
nestas amostras é muito satisfatéria e se aproxima do nivel superior de
dureza esperada para estas aluminas, onde se estima valores proximos a
23Hv GPa.
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Figura 6.3. 10- Microestrutura da Alumina 99,5% prensada isostaticamente a 200MPa com
magnificagao de 5.000 vezes.

Figura 6.3. 11- Microestrutura da Alumina 99,5% prensada isostaticamente a 200MPa com
magnificacao de 1.000 vezes.
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i

Figura 6.3. 12- Representacio da impressao Vickers efetuada na Alumina 99,5-200MPa,
P, 98N.

b) Al 99,5% prensada isostaticamente a 150 MPa

As Figuras 6.3.13 e Figura 6.3.14 apresentam a microestrutura da
Alumina 99.5% prensada a 150MPa com magnificacbes de 5.000 e 1.000
vezes respectivamente. Nesta amostra observa-se uma quantidade maior
de poros esféricos localizados no interior dos graos, poros localizados nos
pontos triplos dos contornos de grédos e também os devidos a defeitos

decorrentes de falta de compactacdo. A média das densidades aparentes

D,, = 3,81 glcm® mostra um perda significativa da densidade em relagéo a

obtida com 200MPa. Nota-se também nestas figuras, uma variabilidade
muito grande entre os tamanhos dos grdos e em algumas regides, verifica-

se uma predominancia de grdos com angulos diedros proximos a 120°,
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ocasionando na apresentacéo superficial de grédos com seis lados. O
tamanho médio dos gréos € da ordem de 7,5um com gréos variando na

faixa de 2 a 27 um.

Medidas de macro dureza Vickers apresentaram valores médio de
12,1Hv(98N) GPa, e sao representadas pela Figura 6.3.15. Este nivel de
dureza é muito inferior ao encontrado nas amostras prensadas a 200MPa,
entretanto, representa um nivel de extensa aplicacio comercial, a exemplos
de selos mecanicos de bombas de agua, elementos de moagem, guias fios

e outras.

Figura 6.3. 13- Microestrutura da Alumina 99,5% prensada isostaticamente a 150MPa com
magnificagao de 5.000 vezes.
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Figura 6.3. 14- Microestrutura da Alumina 99,5% prensada isostaticamente a 150MPa com
magnificagcdo de 1.000 vezes.

Figura 6.3. 15- Representacio da impressao Vickers efetuada na Al99,5-150MPa, P, 98N.



149

c) Al 99,5% prensada isostaticamente & 100MPa

As Figuras 6.3.16 e Figura 6.3.17 apresentam a microestrutura da
Alumina 99.5% prensada a 100MPa com magnificagdes de 5.000 e 1.000
vezes respectivamente. Nesta amostra observa-se uma quantidade bem
maior de poros, alguns localizados no interior dos gréos e varios outros
localizados nos pontos triplos dos contornos de grédos e uma quantidade
maior relativa a defeitos decorrentes da compactacdo. Observam-se alguns
bolsées porosos, onde ndo houve crescimento consideravel dos graos.
Houve maior uniformidade no tamanho dos gr&o e um menor tamanho
médio dos grdos da ordem de 5,5um. Entretanto, houve aumento da
heterogeneidade na morfologia dos grédo. Muitos angulos dos diedros
apresentam-se muito agudos e outros em torno de 180° Esta analise
evidencia que faltou empacotamento para promover uma efetiva
sinterizacao, faltou também uma aproximagéo suficiente para promover, nas
mesmas condicdes de sinterizacdo, o crescimento dos grdos e uma maior

densificagdo da amostra. Apresentou densidade aparente média

D,,=3,78 glcm’.

Medidas de macro dureza Vickers apresentaram valores médio de
8,3Hv(98N) GPa, e sdo representadas pela Figura 6.3.18. Este valor de
dureza é relativamente baixo, abaixo de 11Hv GPa. Componentes
ceramicos estruturais, produzidos com esta matéria prima e nesta presséo
isostatica podem atender as aplicagcdes de baixas solicitacGes e que um
eventual fracasso que nao apresente grandes comprometimentos, a
exemplo de guias fios téxteis, selos de torneiras, isoladores elétricos de

fogbes.
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Figura 6.3. 16- Microestrutura da Alumina 99,5% prensada isostaticamente a 100MPa com
magnificacao de 5.000 vezes.

Figura 6.3. 17- Microestrutura da Alumina 99,5% prensada isostaticamente a 100MPa com
magnificacio de 1.000 vezes.
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Figura 6.3. 18- Representacao da impressao Vickers efetuada na Ai99,5-100MPa, P, 98N.

6.3.2.2- Microestrutura obtida pela injegao ceramica

Os corpos de prova injetados foram obtidos através de uma
injetora de baixa pressdo de alimentagcdo, empregando-se presséo de
0,7 MPa. Utilizou-se da mesma matéria prima otimizada para a prensagem,
a Alumina 99,5% obtida com a mistura 80%MV e 20%MB. Para a remocao
do VO selecionou-se o processo térmico, baseado na difusdo seguida de
degradacdo térmica de seus componentes. Os corpos de prova foram
envolvidos em pd absorvente (50% em volume de Alumina eletrofundida
malha #325 mesh e 50% em volume de pd de polvilho doce) que auxiliaram
a difusdo do VO e promoveram o suporte e o escoramento do corpo. As
condicdes de sinterizagdo também foram idénticas as empregadas para os
corpos prensados, em forno elétrico com temperatura de 1650°C ao ar com

patamar de 2h.
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As observagOes das densidades aparentes, da retracéo de injecéo
e da retracido de sinterizagdo s&o apresentadas na Tabela 6.3.1.
Observa-se que os valores das retragdes sao muito superiores aos
prensados, aproximadamente 30% maiores que os prensados a 100MPa, e
as densidades muito inferiores (3,33g/cm®). A amplificacdo da retracéo
compromete a precisao em projeto de componente estrutural e aumenta a
probabilidade de distorcées e gradientes dimensionais decorrentes da
sinterizagdo. A menor densidade aparente evidéncia a existéncia de vazios

e defeitos internos.

As Figuras 6.3.19 e Figura 6.3.20 apresentam a microestrutura da
Alumina 99.5% injetada a 0,7MPa, com magnificagbes de 5.000 e 1.000
vezes respectivamente. Nestas ilustragdes observa-se uma quantidade de
poros superior @ encontrada na prensagem isostatica prensada a 100MPa,
entretanto, melhor distribuidos, caracterizando uma melhor uniformidade do
empacotamento dos grdos. Observa-se, um tamanho médio de gréos em
torno de 10um e em alguns graos, o crescimento preferencial em algumas
diregcbes, em numero superior aos observados na prensagem isostatica.
Muitos angulos dos diedros apresentam-se muito agudos € muitos em torno
de 180°. Esta analise evidencia a ineficiéncia do empacotamento e da
sinterizacdo. Por outro lado, se fosse aplicado um aumento das condi¢des
de sinterizacao (temperatura, patamar), ocorreria um aumento do tamanho

médio dos graos e este efeito seria indesejavel.

Medidas de macro dureza Vickers apresentaram valores médio de
8,3Hv(98N) GPa, e sdo representadas pela Figura 6.3.21. O valor da dureza
obtido por estas amostras ocupa um nivel baixo e esta relacionado com a

elevada porosidade e com o vazio da subcamada.
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Tabela 6.3.1- Observagdes das densidades aparentes e retragdes dos corpos de prova

injetados.
Observacgoes Valores
. 3
A verde Dap 2,11 g/cm
Retragéo de injecéo 2.0 %
- 3,33 g/em?®
Sinterizada Dap _
ou 83,7% da Dth
Retracdo de sinterizacao 23,4 %
Retracao total 249%

Fazendo-se uma analogia através da analise microestrutural dos
corpos de prova injetados e dos corpos prensados, observa-se uma
similaridade dos injetados a 0,7MPa com os prensados a 100MPa. As
principais caracteristicas congruentes sao relativas a quantidade de poros,
morfologia dos grdo e dureza. A densidade aparente obtida para estes
corpos apresentou-se como uma caracteristica dissonante e muito
importante que deve ser interpretada distintamente. Ponderando-se que a
porosidade observada na microestrutura € muito menor que a estimada pela
medida da densidade, admite-se que esta disparidade € devida aos grandes
vazios internos decorrentes da remogado do veiculo organico, entretanto, se
otimizada esta etapa da injecdo, os corpos injetados apresentariam um
acréscimo na densidade aparente que estabeleceria os niveis observados
para os prensados a 100MPa, estabelecendo assim, uma compatibilidade

também na densidade entre os dois processos.



154

Figura 6.3. 19- Microestrutura da alumina 99,5% injetada a 0,7 MPa com magnificagdo de
5.000 vezes.

Figura 6.3. 20- Microestrutura da alumina 99,5% injetada a 0,7 MPa com magnificacdo de
1.000 vezes.
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Figura 6.3. 21- Representa¢do da impresséo Vickers efetuada na Al99,5 injetada a 0,7MPa,
P, 98N.

Um analise geral da microestrutura, densidade e dureza indica que
as amostras injetadas contém uma quantidade maior de poros, uma
densidade muito menor e uma dureza compativel com a prensagem a 100
MPa. Confrontando a porosidade observada pela microestrutura e a baixa
densidade, observa-se que apenas os poros observados pela microestrutura
ndo seriam suficientes para tamanha queda no valor da densidade. Este
maior prejuizo esta relacionado com grandes vazios internos, oriundos de
bolhas formadas pela evolucdo de vapores durante a remoc¢do do VO. A
aproximacdo das observacgdes verificadas com os corpos prensados
isostaticamente a 100MPa permite considerar que com uma otimizagdo da
técnica de remocéo do VO no processo de inje¢cdo 0s corpos injetados a
0,7MPa apresentariam desempenho compativel com os prensados a
100MPa, participando, desta maneira, das ceramicas estruturais em

aplicagbes comerciais.
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A Figura 6.4.4 ilustra um dos corpos de prova fraturado, onde pode

ser observada a formacdo de pequenos fragmentos e uma porcéo deles

com dimensbes maiores que sdo pertencentes as extremidades do corpo de

prova. A pulverizagdo da regido central de todos os corpos de prova indica

que nao foram

introduzidos defeitos macroscopicos no processo de

fabricagdo dos corpos. Observou-se que a tendéncia de fratura nas

extremidades ocorreu no plano de aplicagdo de tensado, cujo efeito é

verificado pela divisdo ao meio da extremidade do corpo de prova, validando

o comportamento da propagag¢éo de trinca apresentado por AWAJI et al.
(1994).

Tabela 6.4.1- Tensao de ruptura a compressao e a probabilidade de fratura dos corpos de

prova prensados isostaticamente 4 100 MPa.

Corpo de prova

Gy

Probabilidade de

n°® GPa fratura (Pg)
01 2,89 0,1
02 2,95 0,2
03 2,96 0,3
04 3,00 0,4
05 3,17 0,5
06 3,27 0,6
07 3,37 0,7
08 3,40 0,8
09 3,51 0,9




159

1,00

0,50

0,00 Z :
‘ 1,21 122 196

-0,50

-1,0C

In In (1-P)"

-1,5C

-2,0C

-2,50 |

Inc

Figura 6.4. 3- )istribuicio de Weibull para as tensées de fratura dos corpos prensados
isostaticamente a2 100MPa.

Figura 6. JOMPa e






161

Os valores assim obtidos ndo podem representar a classe dos
corpos injetados. A avaliacdo da resisténcia a compress&o destes corpos
somente sera possivel apds o otimizagdo da composi¢éo veiculo organico e
de sua remocgado. Observando-se as caracteristicas da microestrutura,
dureza e desgaste dos corpos injetados, verifica-se uma tendéncia destes
corpos a estabelecerem niveis de resisténcia proximo aos prensados a
100MPa, entretanto, as solugdes serdo particularizadas e poderéo
apresentar grandes variagbes se projetados por diferentes pesquisadores,

diminuindo a confiabilidade do processo.

6.5- Analise da Resisténcia ao Desgaste

Para o ensaio de desgaste utilizou-se o contato em deslizamento a
seco em um equipamento tipo pin-on-disc. As condigbes experimentais para
0 ensaio da alumina objetiva o cumprimento das recomendacdes
estabelecidas pela literatura, principaimente as de ANDERSSON et al.
(1993), BLOMBERG et. al. (1994), LIMA (1996) e PEREZ UNZUETA et al.
(1991) e a norma ASTM G 99 - 90, a saber:

e carga, 20N;

¢ Ra do disco, 0,60 um;

¢ Ra do pino, 0,80 um;

o T.m: 23 a25°C;

¢ velocidade de deslizamento, 0,314 m/s;

e U,., 53 a55%;

e preparagéo da amostra, lavagem com acetona, secagem a 70°C por 30
minutos, resfriamento em dissecador por 30 minutos antes da pesagem e
manutencdo permanente das amostras em dissecador quando fora da
operacao de ensaio;

o distancia percorrida em cada etapa de medigdo, 500m.
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pesquisadores n&o consideram este inicio de deslizamento que também &
previsto e aceitavel pela norma ASTM G 99 - 90. Analisando-se a taxa de
desgaste ocorrida durante etapas, como ilustrado pela Figura 6.5.3,
observam-se numeros bem menores, como na etapa de 2000 a 3000m
onde observa-se uma média de 9,8 x 10° mm®*Nm e na etapa de 3000 a
4000m, uma média de 6,4 x 10° mm?*Nm. Estes nimeros s&o pertencentes
a ordem de grandeza de 10° mm*Nm a qual é considerada dentro do
regime de transicdo entre o desgaste brando e o severo. Em uma ordem
abaixo de 107 tem-se o regime de desgaste brando e uma acima (10°) tem-
se o desgaste severo [LIMA (1996)]. As Figuras 6.5.2 e Figura 6.5.3 ilustram
também um unico corpo de prova prensado a 150MPa onde observa-se
uma taxa de desgaste bem inferior e muito préxima do regime de desgaste

brando.

Uma ilustragdo da superficie desgastada apdés 3000m de
deslizamento do corpo de prova n® 2 é apresentada pela Figura 6.5.4, onde
observa-se que neste estagio a superficie do pino foi desgastada e que os
debris advindos do desgaste apresentando forma esférica menores que
1um foram recompactados na superficie formando camadas na forma de
escamas com dimensdes variando de 10 a 100um, estas escamas se

comportam como fribo-fimes que atuam na diminuicdo da taxa de desgaste.
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Figura 6.5. 3- ~omportamento de desgaste dos pinos prensados em funcéo da etapa de

deslizamento.
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c)

Figura 6.5. 4- Superficie desgastada do corpo de prova prensado n° 2 ap6s 3000m de
deslizamento, em a) magnificagdo de 100 vezes, em b) 1000 e em c¢) 5000 vezes.
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6.5.2- Resisténcia ao desgaste dos pinos injetados

Os corpos de prova injetados apresentaram o comportamento de
desgaste ilustrado pela Figura 6.5.5. Nessa figura, observa-se um desgaste
intenso nos primeiros 500m de deslizamento com uma taxa de desgaste em
torno de 43 x 10° mm®Nm. A taxa de desgaste acumulada para os
primeiros 2000m apresentou uma média em torno de 24 x 10° mm*Nm e
apos 4000m de apresentou taxa de desgaste acumulada em torno de
9x 10° mm*Nm. Analisando-se as taxas de desgaste ocorridas durante
etapas, como ilustrado pela Figura 6.5.6, observam-se numeros bem
menores, como por exemplo na etapa de 2000 a 3000m observa-se uma
média de 8,5 x 10° mm®Nm e na etapa de 3000 a 4000m uma média de
45x10° mm*Nm. Estes valores de taxa desgaste estdo também
considerados dentro regime de transicdo entre o desgaste brando e o

severo e sdo ligeiramente inferiores aos observados nos pinos prensados.

Apds transcorridos 3000m de deslizamento foi observada a
superficie desgastada do corpo de prova n° 5 que é ilustrada pela
Figura 6.5.7. Nela pode-se observar uma superficie com maior relevo, mais
danificada e com varias trincas superficiais. Observa-se também a formagéo
de escamas advindas da recompactacdo dos debris, porém com tamanhos
menos uniformes e relativamente maiores que os observados nas amostras
prensadas. Estes escamas quando oriundas da acumulagdo nos defeitos
superficiais formaram pequenas sapatas de tribo-filmes que isolaram a
superficie do contato, consequentemente, diminuindo a taxa de desgaste.
Este fato deve ter inibido ligeiramente o desgaste frente as amostras
prensadas. Na Figura 6.5.8 observa-se uma ilustracdo do volume
desgastado na extremidade de contato nas etapas de deslizamento do

corpo de provan®5.
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deslizamento.
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a)

b)

c)

Figura 6.5. 7- Superficie desgastada do corpo de prova injetado n® 5 apés 3000m de
deslizamento, em a) magnificagido de 100 vezes, em b) 1000 e em c) 5000 vezes.
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6° etapa 2500-3000m
5% etapa 2000-2500m
4" etapa 1500-2000m
3* etapa 1000-1500m
2* etapa 500-1000m
1?etapa  0- 500m

a) b)

Figura 6.5. 8- llustracido do volume desgastado do corpo de prova injetado n° 5, em a)
volume total desgastado em 3000m de deslizamento e em b) a vista explodida do volume
desgastado pelas diversas etapas de deslizamento.

Analisando-se o0 comportamento dos corpos prensados a 100MPa
e dos corpos injetados a 0,7 MPa observa-se, frente a taxa de desgaste,
uma pequena superioridade dos corpos injetados. Na Figura 6.59 é
ilustrada a taxa de desgaste média dos corpos prensados e dos corpos
injetados. Entretanto, através da analise da superficie de desgaste, os
corpos injetados apresentaram uma acentuada fratura superficial, inclusive
a revelagcdo de trincas apés os primeiros 2000m de deslizamento, na sua
maioria devido a etapa de remocao do VO, que estavam ocultas pela fina
camada superficial. O acumulo de debris entre as trincas dos corpos
injetados pode ter promovido um efeito lubrificante que permitiu uma menor
taxa de desgaste. Como o ensaio foi previsto para baixa carga (20N) as
trincas existentes néo se propagaram e mantiveram a integridade do corpo.
A Figura 6.5.10 ilustra as superficies de desgaste dos corpos injetados a
0,7MPa, dos corpos prensados a 100MPa, e do prensado a 150MPa.
Observa-se através dessa figura a deterioracdo superficial adquirida apés
4000m de deslizamento, sendo aumentada respectivamente pelos

processos e condi¢des de conformacéo.
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O desenvolvimento do projeto desta prensa contribuiu para a
introducio do estudo e desenvolvimento de prensas isostaticas no Pais. O
dominio desta técnica permite o projeto seguro e simplificado destes
equipamentos e apresenta-se como ferramenta indispensavel para projetos
de prensas tipo dry bag. As prensas dry bag permitem a associacdo das
excelentes propriedades obtidas pelas prensas isostaticas com o elevado

nivel de automacio que estas suportam.

6.7- Condi¢oes da Usinagem a Verde

Foram avaliadas as condigbes de usinagem dos corpos de prova e
observadas as caracteristicas de acabamento superficial obtido. Com essas
informacgdes pbde-se constatar que para um bom desempenho da usinagem
dos corpos de prova devem ser utilizadas as seguintes condigbes de

usinagem e caracteristica do rebolo e equipamento:

e rebolos ceramicos de liga vitrea, tipo V10W [CARBORUNDUM];

¢ velocidade periférica do rebolo de 20 m/s a 30 m/s;

e estrutura do rebolo do tipo aberta que permite o armazenamento
temporario dos pés removidos;

e tamanho médio de grdos de #36 a 60 mesh;

o foram testados gréo abrasivos de alumina eletrofundida, tipo A(marrom),
AA(Branca) e PA(Rosa). Os tipo A e PA empregados em rebolos duros,
sofreram maior forca de corte. Os abrasivos tipo AA, empregados em
rebolos moles, apresentaram uma menor for¢ca de corte, mas a operacgao

ficou sujeita @ um maior numero de dressagens.
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7- CONCLUSOES E RECOMENDAGOES

O desenvolvimento deste trabalho fundamentou-se em
conhecimentos obtidos e atividades interdisciplinares realizadas
principalmente nas areas de Engenharia Mecénica e Engenharia de
Materiais. Esta associagdo permitiu que componentes (corpos de prova)
pudessem ser obtidos na sua forma final com o controle das etapas de
processamento envolvidas. O presente trabalho contribui para o dominio da
técnica de obtencdo de cerdmicas estruturais. Este dominio & de
fundamental importdncia e somente € conseguido através de um grande
numero de experimentos realizados durante um longo tempo, caracteristicas

estas, restritas a poucas empresas e pesquisadores.

As conclusées obtidas neste desenvolvimento puderam ser
distribuidas em dois grupos as conclusées parciais e as conclusoes
gerais. Um terceiro grupo denominado recomendag¢des para futuros
trabalhos foi elaborado com base resultados e conclusbes obtidas e
objetivam a complementacdo e o0 enriquecimento do presente

desenvolvimento.

7.1- Conclusodes Parciais

Na revisao do estado da arte, concluiu-se que cerdmicas

estruturais representam uma das quatro areas das ceramicas avancadas e

geralmente sdo submetidas a elevadas solicitagbes devendo, portanto, ter
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suas propriedades conhecidas e asseguradas. Estas ceramicas, que sao
aplicadas nas mais diversas areas de engenharia, se apresentam como
grandes inovadoras da tecnologia. Todavia, apresentam limitagées que
coibem aplicagdes em larga escala. Os principais aspectos negativos estao
relacionados com a dificuldade de conformagéo, com a elevada fragilidade e

com o custo relativamente alto.

Portanto, a selecdo dos métodos de conformagé&o dentre os
disponiveis esta relacionada com a forma, custo, preciséao dimensional,
material, flexibilidade e nivel de produgéo do produto especifico. Constatou-
se que dois principais processos se destacam no atendimento destes
requisitos: a injecdo de massas ceramicas e a prensagem isostatica. O
processo de injecdo teve seu fomento a partir da segunda metade da
década passada e é respaldado pela grande evolugéo obtida com a inje¢do
de polimeros. A prensagem isostatica por sua vez é consagrada ha muitos
anos, tem suas inovagdes relacionadas com os niveis de automacgao e

simplificagdo no projetos das prensas.

Pesquisou-se a influéncia que estes métodos de conformacéao
exercem no desempenho das ceramicas estruturais e notou-se a
inexisténcia de um trabalho que avaliasse isoladamente o vinculo entre os
dois processos. Este trabalho, que possui carater muiltidisciplinar,
apresentou as técnicas correlatas de projetos e fabricagdo de maquinas, de

moldes e de produtos em cerémica estrutural.

Considerando que as ceramicas, diferentemente dos outros
materiais em geral, apresentam caracteristicas e comportamentos sensitivos
as condi¢cbes do meio ambiente, da velocidade com que séo solicitadas e da
possivel existéncia de defeitos criticos em cada componente, foi
estabelecida uma metodologia para avaliar o desempenho das ceramicas

estruturais que eventuaimente pudessem ser fabricadas pelos métodos de
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injecdo ou prensagem isostatica. Selecionou-se os métodos e as condigdes
que representassem o processamento convencional de um produto,

evitando caracteristicas particulares do corpo de prova.

A metodologia aplicada se mostrou satisfatéria. A caracterizagéo
da microestrutura, acompanhada da resisténcia mecanica, da resisténcia ao
desgaste, da microdureza e das densidades apresentou excelentes

parédmetros de comparagéo.

Com relagdo a caracterizagdo da micfoestrutura, a analise da
matéria prima revelou aspectos diretivos quanto as formulacdes e
processamento empregados. A alumina 96% apresentou pouca
uniformidade no tamanho e na morfologia dos grao. Portanto, esta alumina
nado deve ser utilizada como padré&o para comparar os métodos de
processamento. Sua adog¢ao para a avaliagdo da matéria prima poderia ser
feita mas somente apds o estudo e andlise prévia por outro material mais

uniforme.

Por outro lado a alumina 99,5% apresentou boas caracteristicas
como a uniformidade do tamanho e forma dos graos e a tendéncia de
apresentar angulos diedros de 120°. Esta alumina, como foi desenvolvida,
apresenta caracteristicas o6timas para estudo dos defeitos decorrentes
apenas do processamento e representa uma classe comercial de ceramicas
estruturais, embora haja no mercado internacional aluminas bastante
desenvolvidas e pré processadas. Um estudo similar com estas aluminas
podera enriquecer o estudo, fornecera equivaléncia com produtos
estruturais especiais e apresentara dados emergentes nas academias

internacionais.

Na conformacdo por prensagem isostética, a variacédo das

pressdes isostaticas para os ensaios apresentou modificacbes significativas
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na microestrutura das cerémicas avaliadas. Na pressdao de 200MPa
verificou-se uma elevada densificacdo e alta dureza acompanhada de um
crescimento acentuado dos graos, mas negativamente, apresentou-se uma
maior heterogeneidade no tamanho desses grédos. Com a pressdo de
100MPa verificou-se uma porosidade muito acentuada e baixa dureza
contra uma maior homogeneidade e menor tamanho de graos. Para a

pressédo de 150MPa encontraram-se caracteristicas intermediarias.

O crescimento acentuado dos graos verificado na prensagem de
200MPa revela uma limitacado da alumina empregada na formulacio pois as
impurezas nela presentes prevaleceram, nestas condi¢cdes, aos efeitos da
aditivacdo do MgO. Futuros trabalhos de otimizacdo da dopagem

certamente poderéo otimizar a taxa de crescimento.

A otimizacdo de distribuicdo granulométrica apresentou influéncia
muito significativa na mistura 20%MB/80%MV selecionada, que mostrou a
melhor densificacdo e boa retracéo linear. Em contrapartida, a mistura
40%MB/60%MV apresentou uma excelente densificagdo a verde mas menor
densificacado apds sinterizagdo, porém, nestas condicées houve uma maior
homogeneidade no crescimento dos gréos. A proposta de mistura dos pds
mostrou-se recomendavel, necessitando porém um numero maior de

ensaios para que o refinamento dos resultados fosse obtido.

A injecao empregada para a obtencdo dos corpos de prova foi a
de baixa pressdo de alimentagdo (0,7MPa). O confronto entre os dois
processos em iguais niveis, para aplicacdes de cerémicas estruturais
comerciais, foi realizado com prensagem isostatica a 100MPa. Nestas
condi¢cdes, a matéria prima empregada também apresentou as condi¢cbes
necessarias. Os corpos de prova assim obtidos, apresentam uma
porosidade admissivel e uma aceitavel uniformidade nos tamanhos de

graos.
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A medida das propriedades mecanicas obtida pelo método
compressivo certificou a tendéncia em estabelecer a forma dumbel dos
corpos de prova e nao verificou-se nos experimentos grande disparidade
entre os maiores € 0s menores valores. Enormes disparidades sao
frequentemente relatadas em ensaios compressivo de amostras colunares e
em ensaios de flexdo. Os corpos prensados isostaticamente a 100MPa
apresentaram aceitaveis valores da tensao de ruptura e um razoavel modulo
de Weibull (m=13). Pbde-se concluir, através dos experimentos que
produtos obtidos através da prensagem isostatica apresentam aceitavel
espalhamento de valores e podem ser empregados em aplicagbes

estruturais com bom nivel de confiabilidade.

Por outro lado, produtos obtidos através da injecdo a baixa
pressdo de alimentacdo (0,7MPa) sdo muitos susceptiveis a falhas
decorrentes da remogéo do VO. A remocédo do VO é a etapa mais critica
deste processo, principalmente, devido a acentuada fracdo volumétrica de
VO na MCI em torno de 45%. Este alto coeficiente volumétrico é

indispensavel na injecao a baixa pressdo para garantir a fluidez.

Os valores da tens&o da ruptura obtidos nos ensaios dos corpos
de prova injetados n&o podem representar, como estdo, a classe dos
produtos injetados. Mas, amparado na analise microestrutural, no ensaio de
desgaste e na dureza, que foi obtida em segmentos integros dos corpos de
prova & possivel concluir que com a otimizagédo da formulacdo/extracdo do
VO, os corpos injetados a 0,7MPa poderéo vir a ter desempenho similar aos
prensados a 100MPa. Entretanto, na confiabilidade destes produtos devera

ocorrer novos investimentos.
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7.2- Conclusdes Gerais

Pbéde-se concluir que o método de conformacdo apresenta alta
influéncia no desempenho das ceramicas estruturais, nédo apenas pelo
método aplicado mas também pelas suas caracteristicas e condigbes de
processamento. O método de prensagem isostatica tipo wet bag
apresenta-se mais confiavel que o método de injecdo, principalmente,
gquando os produtos em projeto forem submetidos a elevados
carregamentos. O método de injecdo a baixa presséo aplicado a produtos
de pequena espessura, menores que 6mm a verde, pode apresentar bom
desempenho na fabricacdo de produtos sujeitos ao desgaste e em
aplicagcbes de baixa solicitacdo de cargas, entretanto, limita-se as
qualidades obtidas pela prensagem isostatica com pressdo de 100MPa. E
ainda altamente viavel a expanséo do presente desenvolvimento para
investigacdo dos demais processos e produtos, a sele¢do adequada do
processo de conformagcdo pode, seguramente, garantir o nivel de

confiabilidade e otimizar o custo das cerdmicas avangadas estruturais.

7.3- Recomendacgoes para Futuros Trabalhos

Verificou-se que durante a evolugdo do trabalho, acompanhado
dos ensaios e analise dos resultados, algumas contribuicdes poderiam
complementar e enriquecer o presente desenvolvimento. Estas
contribuicbes sao apresentadas na forma de recomendagdes para trabalhos

futuros, a saber:

e empregar, de forma similar, aluminas pré processadas obtidas no
mercado internacional;
e adicionar o emprego da fratura por flexdo em trés ou quatro pontos,

acompanhada da determinacao de K e analise de fratura;
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verificar a influéncia das condigbes de corte da usinagem a verde nas
propriedades mecanicas dos corpos de prova prensados;

para o processamento por injecao ceramica estudar a felagéo distribuigcédo
granulométrica x porosidade, uma vez que caracteristicas como a forma,
a distribuicdo e a quantidade dos poros podem representar muito
beneficio na critica etapa de remog¢éo do VO.

desenvolver para o processo de injecdo a baixa pressdo um veiculo
organico em que, um ou mais componentes sejam inicialmente removidos
por solvente, introduzindo assim porosidade inicial para a extragdo dos
demais;

analisar a influéncia da injecdo a alta pressdo de alimentagdo no

desempenho das ceramicas estruturais.



180

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

ALLOR, R. L.; JAHANMIR, S. Current problems and future directions
for ceramic machining. The American Ceramic Society Bulletin, v.75,
n.7, p.40-43, 1996.

ANDERSSON, P.; HOLMBERG, K. Limitations on the use of ceramics
in unlubricated sliding applications due to transfer layer formation.
Wear, v.175, p.1-8, 1994.

ANDERSSON, P.; BLOMBERG, A. Alumina in unlubricated sliding
point, line and plane contacts. Wear, v.170, p.191-198, 1993.

ANGERMANN, H.H.; YANG, F.K; VAN DER BIEST, O. Removal of
low molecular weight components during thermal debinding of powder
compacts. Journal of Materials Science v.27, p.2534-2538, 1992.

ANSTIS, G.R.; CHANTIKUL, P.; LAWN, B.R.; MARSHALL, D.B. A
critical evaluation of indentation techniques for measuring fracture
toughness: |, direct crack measurements. Journal of The American
Ceramic Society, v.64, n.9, p.533-538, 1981.

ASHBY, M.F. Materials selection in mechanical design. Editora
Pergamon Press, 311p. 1992.

ASME. Cddigo ASME (ASME Boiler and Pressure Vessel Code),
secdo VIl (Pressure Vessels) e Divisdo | (Regras de Projeto Padrdo),
1991.

ASTM C 1161 - 90. Standard test method for flexural strength of
advanced ceramics at ambient temperature. American Society for
Testing and Materials. 7p, 1991.

ASTM C 1239 - 94a. Standard practice for reporting uniaxial strength
data and estimating Weibull distribution parameters for advanced
ceramics. American Society for Testing and Materials, 18p, 1994.



10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.

181

ASTM G 99-90. Standard test method for wear testing with a pin-on-
disc apparatus. American Society for Testing and Materials, 5p, 1990.

AUSTIN, G. F.; MCTAGGART, G. D. /sostatic pressing. in Ceramic
fabrication processes. 9  Treatise on materials science and
technology, Editado por WANG, F. F. Y. Academic Press, New York,
p135-151, 1976.

AWAJI, H. & NAGNO, Y. Compressive testing of ceramics. Journal of
the ceramic society of Japan, Int. Edition, v.101, p.920-924, 1993.

BAE, S. I.; BAIK, S. Critical concentration of MgO for the prevention of
abnormal grain browth in alumina. Journal American Ceramic Society,
v.77,n.10, p.2499-2504, 1994.

BAIK, S; MOON, J. H. Effects of Magnesium oxide on grain-boundary
segregation of calcium during sintering of alumina. Journal American
Ceramic Society, v.74,n.4, p.819-822, 1991.

BLOMBERG, A.; OLSSON, M.; HOGMARK, S. Wear mechanisms and
tribo mapping of Al,O; and and SiC in dry sliding. Wear, v.171, p.77-89,
1994.

BRESCIANI FILHO, E. Selecdo de materiais metalicos. Editora da
Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP). Campinas, 1991.

CALLISTER, W. D. Jr. Materials scince and engineering - an
introduction. 3% Edigdo. Editora JOHN WILEY & SONS, INC.. New York,
811p, 1994.

CARBORUNDUM. Catalogo geral de abrasivos de liga. 54p /Folder/ .

CHANTIKUL, P.; ANSTIS, G. R;; LAWN, B. R.; MARSHALL, D. B. A
critical evaluation of indentation techniques for measuring fracture
toughness: I, Strength method. Journal of The American Ceramic
Society, v.64, n.9, p.539-543, 1981.

COORS PORCELAIN COMPANY. Coors ceramics - Materials for
tough jobs. /Folder/

CUNDIL, R. T. High precision silicon nitride balls for bearings. Ball
Bearing Journal, n.241, p.26-32, 1993.



22.

23.

24.

25.

26.

27.

28.

20.

30.

31.

32.

182

DUFRANE, K. F. Wear performance of ceramics in ring/cylinder
applications. Journal American Ceramic Society, v.72, n.4, p.691-695,
1989.

EDIRISINGHE, M.J.;; EVANS, JR.G. Review: fabrication of
engineering ceramics by injection moulding, | Materials Selection. Int. J.
High Tecnology Ceramics, v.2, p.1-31, 1986a.

EDIRISINGHE, M.J.; EVANS, JR.G. Review: fabrication of
engineering ceramics by injection moulding, Il Techniques, Int. j. High,
v.2, p.249-278, 1986b.

EDIRISINGHE, M.J.; EVANS, J.R.G. Properties of ceramic injection
moulding formulations, Part 1 Melt rheology. Journal of Materials
Science, v.22,p.269-277,1987a.

EDIRISINGHE, M.J.; EVANS, J.R.G. Properties of ceramic injection
moulding formulations, Part 2 Integrity of mouldings. Journal of
Materials Science, v.22, p.1038-1048, 1987b.

EDIRISINGHE, M. J.; EVANS J.R.G. Systematic development of the
ceramic injection moulding process, E-MRS Spring Meeting
Strasbourg, p17-26, 1988.

EYRE, T. S. An introduction to wear. Section 1: Wear characteristics of
metals. American Society for Metals. p.1-10, 1989.

FOLIAS, E. S. The stress field at the base of a port in a cylindrical
pressure vessel. Int. J. Ves. & Piping, v.36, p.249-255, 1989.

FORTULAN, C. A,; PURQUERIO, B. DE M. Projeto e desempenho de
um moinho vibratério para cerdmica avangada. In: IV CEM-NNE/96, v.1
(IV Congresso de Engenharia Mecanica Norte-Nordeste). Recife,
Anais, p. 237-241, 1996.

FORTULAN, C.A. & PURQUERIOQ, B. de M. O processo de injecdo de
ceramica. In: XXXVIl Congresso Brasileiro de Ceramica. Curitiba.
Anais, p.77-80, 1993a.

FORTULAN, C. A. Estudo do processo de injegcdo de cerédmica e
desenvolvimento de injetora. Dissertagcdo de Mestrado. EESC -USP,
1993b.



33.

34.

35.

36.

37.

38.

39.

40.

41.

42.

43.

44,

183

FORTULAN, C.A; PURQUERIO, B. DE M. O processo de injec&o de
cerAmica para obtencido de componentes mecanicos. In: XIil
Congresso Brasileiro de Engenharia Mecénica. Brasilia.  Anais, p.
1993c.

FURUKAWA, Y.;: MORONUKI, N.; KUBO, H. Application of a ceramic
guideway in an ultra precision machine tool. Bull. Japan Soc. of Prec.
Engg, v. 0, n.3, p.197-198, 1986.

GEIGER, G. Powder synthesis and shape forming of advanced
ceramics. The American Ceramic Society Bulletin, v.74, n.8, p.63-65,
1995.

GERMAN, R. M.; HENS, K F.; LIN, S. T. P. Key issues in powder
injection molding. American Ceramic Society Bulletin, v.70, n.8, p.1294-
1302, 1991.

GERMAN, R.M. Powder injection molding. Metal Powder Federation,
Princeton, New Jersey, 521p, 1990.

GLAESER, W. A. High-temperature bearing materials. Metals
Engineering Quarterly, maio , 1967.

GOISSIS, G.. Notas de aulas. Disciplina de Biomateriais. Areas
Integradas IQSC/IFSC/EESC-USP, 1994,

GUY, A. G.. Ciéncia dos materiais. Traducédo de Silva, J. R. G..
LTC/EDUSP. Sao Paulo, 1980.

HANDWERKER, C. A;; MORRIS, P. A;; COBLE, R. L. Effects of
Chemical inhomogeneities on grain growth and microstructure in Al QO..
Journal American Ceramic Society, v.72,n.01, p.130-136, 1989.

HEIMKE, G.. Ceramic for osseo-integrated implants. Advanced
Ceramic Materials, v.2, n.4, p.764-770, 1987.

HENCH, L.L.. Bioceramics: from concept to clinic. American Ceramic
Society Bulletin. v.72, n.4, p.93-98, 1993.

INOUE, M.; KIHARA, Y.; ARAKIDA, Y. Injection moulding machine for
high performance ceramics. Interceram 2°89, Journal Ceramic Review,
v.2, p.53-57, 1989.



45.

46.

47.

48.

49.

50.

51.

52.

53.

54.

55.

56.

184

JIS R 1601. Testing method for flexural strength (Modulus of Rupture)
of high performance ceramics. Japanese Industrial Standard. 6p, 1987.

JOHNSSON, A.; CARLSTR6M, E.; HERMANSSON, L.; CARLSSON, R.
Rate controlled thermal extraction of organic binders from injection -
molded bodies. In:. MANGELS, J.A. Advances in ceramic, 9 Forming
Ceramics. USA, p.241-245,1984.

KARANDIKAR, D.A.; RAMAKRISHNAN, P. Injection moulding of P/M
structural steels Powder Metallurgy and Related High Temperature
Materials. Fourth International Conference on Powder Metallurgy and
related High Temperature Materials. Bombay. Anais, p.171-178, 1987.

KATO, K. Tribology of Ceramics. Wear, v.136, p.117-113, 1990.

KAWASE, H.; KATO, K,; MATSUHISA, T.; MIZUNO, T. Development of
ceramic turbocharger rotors for high-temperature use. Journal of
Engineering for Gas Turbines and Power, v.115, p23-29, 1993.

KiM, S. S.; KIM, S. W.; HSU, S. M. A new parameter for assessment of
ceramic wear. WEAR, v.179, p.69-73, 1994.

KINGERY, W.D.; BOWEN, H.K; UHLMANN, D.R. Infroduction to
ceramics. 2nd ed,. Wiley & Sons, New York, 1975.

KOVAR, D.; READEY, M. J. Grain size distributions and strengh
variability fo high-purity alumina. Journal American Ceramic Society,
v.79, n.02, p.305-312, 1989.

LANCASTER, J. K A review of the influence of environmental humidity
and water on friction, lubrication and wear. Tribology International, v.23.
p.5-16, Dec, 1990.

LEBRETON, C.; DUCHATEAU, D. A escolha de um material e a
concepcdo de um produto sdo aspectos indissociaveis. Maquinas e
metais, n. 350, p164-169, 1995.

LEE, H.L.; PARK, S. E.; HAHN, B. S. Modelling of cyclic fatigue stress
for life prediction of structural ceramics. Journal of Materials Science,
v.30, p.2521-2525, 1995.

LIMA, M. J. de.. Desgaste de cerdmicas avancadas. Dissertagcdo de
Mestrado. EESC-USP, 125p, 1996.



57.

58.

59.

60.

61.

62.

63.

64.

65.

66.

67.

68.

185

McENTIRE. Tooling design for wet-bag isostatic pressing. In:
MANGELS, J.A. Advances in Ceramics, 9 Forming of ceramics, USA,
p.16-31, 1984.

MANGELS, J. A.. Low-pressure injection moulding. American Ceramic
Society Bulletin, v.73, n.5, p37-41, 1994..

MANGELS, J.A; TRELA, W. Ceramic componentes by injection
moulding. In: MANGELS, J.A. Advances in Ceramics, 9 Forming of
ceramics, USA, p220-233, 1984.

MARKHOFF, C.J.; MUTSUDDY, B. C.; LENNON, JW. A method for
determining critical ceramic powder volume concentration in the plastic
forming of ceramic mixes, In MANGELS, J.A. Advances in ceramics, 9
Forming Ceramics, USA, p246-250, 1984.

MATSUHIRO, K; MIWA, S. Ceramic valves in the automobile
construction of tomorrow. INTERCERAM, v.43, n.2, p77-79, 1994,

MUTSUDDY, B. C.. Equipament selection for injection molding.
American Ceramic Society Bulletin, v.68, n.10, p1796-1802, 1989.

NIEDERAUER, G. G. & McGEE, T.D. Evaluation of a bioactive
ceramic composite as a dental implant. Amencan Ceramic Society
Bulletin, v.70, n.6, p.1010-1015, 1991.

NIESZ, D.E. Processamento de pds. CERAMICA, v.29, n.166, p.297-
304, 1983.

NIIHARA, K.. New design concept of structural ceramics - Ceramic
nanocomposites. Journal of The Ceramic of Society of Japan, v.99,
p.945-952. 1991.

NOGUEIRA, R. E. F. Q.  Processing and properties of moulded
alumina bodies. Brunel. (Doctor of Philosophy - Departament of
Materials Technology, Brunel University), 166p, 1992.

OLSSON M.; KAHLMAN, L.; NYBERG, B. Abrasive wear of structural
ceramics. American Ceramic Society Bulletin, v.74, n.2, p.49-52, 1995.

PARK, J.B. Biomaterials science and engineering. Plenum Press. New
York, 459p 1984.



69.

70.

71.

72.

73.

74.

75.

76.

77.

78.

79.

80.

186

PASCUCCI, M.R. & KATS, R.N. Modern day applications of advanced
ceramics. INTERCERAM, v.42, n.2, 1993.

PENTEADO, L.A.de A. Uma revisdo da metodologia de projetos de
maquinas - ferramentas de ultra precisdo. Dissertagédo de Mestrado.
EESC-USP, 165p, 1996.

PEREZ-UNZUETA, A. J.; BEYNON, J. H. & GEE, M. G. Effects of
surrounding atmosphere on the wear of intered alumina. Wear, v.146,
p.179-196, 1991.

PURQUERIO, B. de M., PENTEADO, L.A;, FRANCA, S.C;
FORTULAN, C. A. Maquina de ultraprecisdo: um projeto desenvolvido
no Brasil. Maquinas e Metais. p.152-163, 1994.

QUINN, G. D. ASTM C-28: The first decade. American Ceramic
Society Bulletin, v.75, n.12, p.45-46, 1996.

QUINN G. D.; SALEM, J.; BAR-ON, I.; CHO, K_; FOLEY, M.; FANG, H..
Fracture toughness of advanced ceramics at room temperature.
Journal of Research of the National Institute of Standards and
Tecnology, v.97, n.5, p.579-607, 1992.

RAZIM, C.; KANIUT, C. Ceramics in the automobile industry. In:
DAVIDGE, RW.; VAN DE VOORDE, M.H. Designing with structural
ceramics. Ed. Elsevier Applied Science, England, p.273-295, 1991.

REED, J. S. Principles of ceramics processing. Second Edition. Ed.
John Wiley & Sons, Inc. USA, 658P, 1995.

RICHERSON, D.W.. Modern ceramic engineering, Properties,
processing and use in design. Ed. Marcel Dekker, Inc. New York, USA,
1992.

SANTOS, P. de S. O que é ceramica de alta tecnologia ou ceramica
avangada? CERAMICA, v.XI, n.2, p.39-44, 1988.

SHUKLA, V.N.; HILL, D.C. Binder evolution from powder compacts:
termal profile for injection molded articles, Journal American Ceramic
Society, v.72, n.10, p.1797-1803, 1989.

SILVA, A. L. da C.; MEI, P. Acos e ligas especiais. Impresso pela
ELETROMETAL S.A. Campinas, 1988.



81.

82.

83.

84.

85.

86.

87.

88.

89.

90.

91.

187

SMITH, V.; DECKMAN, B.; BRUECK, D. Advanced ceramics: where
do we go from here? American Ceramic Society Bulletin, v.73, n.12,
p.49-52, 1994,

SPUR, G.; MERZ, P. Binder development for powder injection molding
at the example of alumina. PRODUCTION ENGINEERING, v.ll/2, p.55-
58, 1995.

STACHOWIAK, G. W.; STACHOWIAK, G. B.. Unlubricated wear and
friction of toughened zirconia ceramics at elevated temperatures.
Wear, v.143, p.277-295, 1991.

STANCIU, V.V. Tooling for ceramic injection molding, In. MANGELS,
J.A. Advances in ceramic, 9 Forming Ceramics, USA, p.239-240,
1984.

STEVENS C. Advanded ceramic materials: A assessment of U.S.
Markets. OFFICE OF STRATEGIC RESOURCES U.S. DEPARTMENT
OF COMMERCE. October, 1983.

TAGUCHI, M. Applications of high-technology ceramics in Japanese
automobiles. ADVANCED CERAMIC MATERIALS, v.2, n.4, p.754-762,
1987.

TANAKA, H.; FUKAI S.; UCHIDA, N.; UEMATSU, K. Effect of moisture
on the structure and frature strength of ceramic green bodies. Journal
Americam Ceramic Society, v.77,n.12, p.3077-3080, 1994.

TELLES, P. C. S. Vasos de pressdo. Livros Técnicos e Cientificos
Editora Ltda. Rio de Janeiro, 300p,1991.

TERPSTRA, RA; PEX, P.PAC,; VRIES, A H. de. Ceramic
processing. Ed. CHAPMAN & HALL. LONDON, 217p, 1995.

TING, J. -M.; LIN, R. Y. Effect of particle size distribution on sintering-
Part | modelling. Journal of Materials Science, v.29, p.1867-1872,
1994a.

TING, J. -M_; LIN, R. Y. Effect of particle size distribution on sintering-
Part Il sintering of alumina. Journal of Materials Science, v.30, p.2382-
2389, 1994b.




92.

93.

94.

95.

96.

97.

98.

99.

100.

101.

102.

188

VAN DE VOORDE, M. H. Market trends for advanced ceramics in
Western Europe. The American Ceramic Society Bulletin, v.75, n.12,
p.47-50, 1996.

VAN DE VOORDE, M. H. Perspectives of structural ceramics and
present R&D efforts. In: DAVIDGE, RW.; VAN DE VOORDE, M.H.
Designing with structural ceramics. Ed. Elsevier Applied Science,
England, p.1-20, 1991.

VEIGA, M.M.; SOARES, P.S.M.; SILVA, AP.; ALVARINO, S.B. Estudo
do mercado brasileiro de cerdmica avang¢ada. Associa¢do Brasileira de
Ceramica, v.239, p.6a-17a, 1989.

XU, HHK; JAHANMIR, S.. Simple Technique for observing
subsurface damage in machining of ceramics. Journal American
Ceramic Society. v.77, p.1388-1390, 1994.

WREGE, P.AS.; PURQUERIO, B. DE M & FORTULAN, C.A. Projeto
de moldes para massas cerdmicas. In: XXXVIIl Congresso Brasileiro
de Ceramica. Blumenau. Anais, p.1191-1196, 1994a.

WREGE, P.A.S.. Projeto de moldes para inje¢do de massas cerdmicas
a baixa pressédo. Dissertacdo de Mestrado. EESC-USP, 126p, 1994b.

WU, X. L. K; McANANY, W. J. Acrylic binder for green machining.
American Ceramic Society Bulletin, v.05, n.12, p.61-64, 1995.

YAMAMOTO, T.; OLSSON, M.; HOGMARK, S. Three-body abrasive
wear of ceramic materials. Wear, v.174, p.21-31, 1994.

ZANOTTO, E. D. & MIGLIORE JR, A. R. Propriedades mecanicas dos
materiais ceramicos: Uma introdugdo. CERAMICA, v.37, n.247,
p.7-16, 1991.

ZAVAGLIA, C.A. de C. Aplicagbes de biocerdmica em préteses
ortopédicas. Tese de Livre docéncia. UNICAMP. 116p, 1993.

ZHENG, X. J.; GLINKA G.; DUBEY R. N. Calculation of stress intensity
factors for semielliptical cracks in a thick-wall cylinder. International
Journal Pressure Vessels & Piping. v. 62, p.249-258, 1995.



103. ZORZI, J.E.; JORNADA, J.AH. da; MODESTO, F. WEINGAERTNER,
W.L. Usinagem a verde como alternativa em conformagédo de
ceramica de alta tecnologia. In: | Seminario de Tecnologia Ceramica.
Cocal do Sul, Anais, 1995.

104. ZUN GAHR, K. H. Sliding wear of ceramic-ceramic, ceramic-steel and
steel-steel pairs in lubricated and unlubricated contact. Wear, v.133,
p.1-22, 1989.



