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Resumo

Amostras do compdsito cerdmico Al,Os-TiC foram produzidas por umareacéo de combustéo
auto-sustentavel-SHS e, imediatamente apés a reacdo, foram compactadas, dinamicamente,
com o uso de explosivos no interior de um reator especial. Foram utilizadas duas condi¢des de
carregamento, usando 0,5g e 2,5¢g de pentolite, obtendo-se pressdes de compactacdo de 0,35 e
1,75 MPa, respectivamente. As amostras atingiram até 96% da densidade tedrica
maxima(DTM). A caracterizacdo microestrural do compdsito foi realizada por microscopia
Otica e eetrénica, por EDS em MEV e por difracdo de raios-x, para identificacdo das fases
presentes. A caracterizacdo mecanica foi realizada, aravés de medidas de microdureza
Vickers. Os resultados obtidos foram compativeis com aguel es encontrados na literatura.
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1. INTRODUCAO

As ceramicas avangadas vém se destacando nos diversos ramos da indUstria, gragas as
suas excepcionais quaidades, como ato ponto de fusdo, elevada resisténcia mecanica em
atas temperaturas e resisténcia a abrasdo e a corrosdo superiores aquelas encontradas nos
materiais metdicos e organicos. A despeito destas propriedades favoraveis, a aplicacdo mais
ampla das cerémicas avancadas, em engenharia, esbarra em caracteristicas indesegjaveis, como
a fragilidade, a baixa reprodutividade e a degradacéo da resisténcia mecanica das pecas em
servico, fruto do crescimento subcritico de microdefeitos. Na tentativa de viabilizar o
emprego mais abrangente das ceramicas avangadas em engenharia, um grande nimero de
pesquisadores vém trabalhando no sentido de minimizar as caracteristicas indesgjaveis, sgja
pela pesguisa de novos métodos de producéo, seja pela manipulacéo criteriosa das variaveis
do processamento ceramico. Uma das solugdes apresentadas tem sido o reforcamento da



matriz cerdmica por uma segunda fase como fibras, metais, wiskers, ou mesmo outro
cerdmico, configurando, assim, a classe dos compositos de matriz cerdmica(CMC).

Os processos convencionais de fabricacdo dos compdsitos ceramicos exigem sinterizacéo
em temperaturas que excedem 1500°C, bem como técnicas e equipamentos sofisticados, o que
eleva o0s custos de producdo, significativamente. Em consequencia, processos nhao
convencionais, de menor custo, tém sido procurados para a obtencdo de tais materiais €,
dentre eles, destaca-se 0 processo por SHS( Self-Propagation High Temperatures Synthesis)
[7,9,4]. Edta técnica consiste na mistura mecanica dos pés regentes que, a seguir, sdo
compactados a verde. Provoca-se aignicdo em umadas superficies do corpo verde, de modo
gue uma onda de combustédo se propague, através do material, superando a barreira de
potencial dareacdo(Energia de Ativacdo) e convertendo a camada ndo reagida (fase reagente)
em camada reagida (fase produto) por mecanismos de transformacéo de fase solida. A fase
produto costuma exibir elevada porosidade, superior a 50%, além de grande concentracéo de
microtrincas. A fim de se reduzir esta elevada porosidade, aguns pesguisadores utilizam
técnicas que permitem redizar a reacd de combustdo e a densificagdo da amostra em um
Unico dispositivo. Assim, aproveitando-se a elevada temperatura atingida na reagéo,
geralmente acima da temperatura de transicdo dutil-fragil, pode-se executar a compactacéo da
amostra com o uso de um pistéo em dta velocidade. Esta técnicaficou conhecida naliteratura
com SHS/DC - Self-Propagation High Temperatures Synthesis’ Dynamic Compaction.

Neste trabaho, produziu-se o0 compdsito ceramico Al203-TiC a partir de pésde aluminio,
carbono e titania, utilizando um reator especial, onde ocorreu a sintese por SHS, seguida da
densificagéo do produto por meio de explosivo.

2. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

Foram utilizados pos precursores de aluminio(99.70%), carbono(95.00%) e didxido de
titénio(99.8%). As massas foram determinadas pela estequiometria da reacdo completa de
sintese, dada por[1]:

4Al +3Ti0, +285C — 2Al,0, +3TiC,q (1)

As massas dos pos foram misturadas em etanol absoluto P.A., narazéo de 1.2 partes de
massa de reagentes para uma parte de etanol em peso, empregando-se um moinho de bolas de
alumina, para homogeneizar a mistura dos pés, num tempo de 45 horas. Em seguidaamistura
foi secada a 100°C por 120 horas, desaglomerada, peneirada, pesada (160g por amostra) e
compactada a verde com uma pressdo de 24.25 MPa, para formar cilindros de 76 mm de
didmetro e dturade 21 mm. A Tabela 1 apresenta os valores médios das medidas da massa,
altura e densidade das pecas a verde obtidas com a mistura dos pés.

TABELA 1: Vaores médios das medidas da massa, altura e densidade das pecas verdes.

m(g) h(mm) p(g/cm®) % DTM
159,76+0,08 21,16+0,30 1,66+0,22 56

Para a realizagdo dos ensaios de SHS/DC para a obtencdo do compdsito desgado,
utilizou-se o reator especial ilustrado nas Figuras 1 e 2. No reator a combustéo do corpo verde
comega pelaignicdo de um misto iniciador(termita) a base de bario e zirconio, que € acionado



por um segundo misto( rastilho) a base de nitrocelulose, o qua é acionado por uma centelha
de um terceiro misto(esquibe) sensivel a descargas elétricas de 110V.

FIGURA 1: Corte longitudinal do FIGURA 2: Reator montado.
reator.

A Figura 3 apresenta a amostra, 10go ap0os o término da reacdo de combustéo.

FIGURA 3: Amostra, imediatamente, apds
areacdo de combustdo.

Ao término da combustdo da amostra e gpds um certo tempo de retardo, deu-se a
detonacdo do explosivo para a compactacdo dindmica a quente, no interior do reator. Duas
condic¢des distintas de densificacdo foram empregadas. Foram utilizadas cargas de 0,59 e 2,59



de pentolite, respectivamente. Foram ensaiadas quatro amostras em cada condi¢do, variando-
se o tempo de retardo de zero a onze segundos.

A Temperatura de combust&o experimenta foi medida com o auxilio de um pirbmetro
otico damarca Leeds & Northrup, Modelo 8634.

A Temperatura de combustdo tedrica foi obtida, numericamente, a partir da equacéo:
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Na equagdo acima Tc é atemperatura de combustéo, Cp a capacidade calorifica a pressio
congtante, AH¢, € a entalpia padréo de formacdo de reagentes e produtos, AH é a entapia
padréo de transformacéo de reagentes e produtos, N é o nimero de produtose M € o0 niUmero
total de substancias envolvidas nareacéo.

3. RESULTADOSE DISCUSSAO:

A Tabela 2 apresenta os resultados de densidade das amostras ensaiadas para as duas condi¢Oes de
carregamento, em fungao dos tempos de retardo(tg):

TABELA 2: Resultados de densidade das amostras ensaiadas pel o processo SHS/DC:

Carga (0,50) Amostra Ta(9) p(g/cm’) % DTM
P=0,35Mpa 1 0 1,32+0,02 30
V=9,30m/s 2 4 1,43+0,02 33
Ec=87,57J 3 6 1,45+0,02 33

4 8 1,11+0,02 25
Carga (2,50) Amostra Ta(9) p(g/cm’) %DTM
P=1,75Mpa 5 0 4,00+0,00 91
V=20,80m/s 6 2 4,20+0,00 96
Ec=437,83] 7 4 4,08+0,00 93

8 11 4,03+0,00 92

*  P=pressdo de impacto
. V= velocidade de impacto
»  Ec= energiacinéticatransferida no imoacto

Os ensaios de microdureza Vickers (Vickers Hardness Number) foram efetuados,
somente, nas amostras de 5 a 8, devido a melhor densificagdo e, consequentemente, menor
porosidade das mesmas. As amostras foram polidas, inicialmente, em suspensdo de alumina
numa politriz rotativa, afim de se eliminar os defeitos mais grosseiros, ocasionados pelo corte
e pelo excesso de resing, proveniente do embutimento. Em seguida foi executada uma
sequéncia de polimentos com pastas de diamante de 15, 9, 6 e 3 um, com acompanhamento
em microscopio 6tico. Os ensaios de microdureza foram realizados num microdurémetro,
marca Shimadzu, com uma carga teste de 200gf, aplicada durante 15 segundos, nas fases a-
alumina e TiC. Os valores encontrados foram calculados a partir da equacéo apresentada no
manual do equipamento:




_ P

onde;

Hv = Microdureza Vickers em K gf/mm?

P = Cargaem df

d = Comprimento da diagonal, em um, do losangulo impresso(microindentacéo),
obtido pelaleitura direta no reticulo do equipamento.

O procedimento para a determinagéo da microdureza, relativa a cada microindentacéo,
consstiu em se medir a diagonal maior e a menor do losangulo impresso na superficie da
amostra, calcular o vaor de Hv para cada diagond, utilizando-se a equagéo (3), e determinar
amédia aritimética dos dois valores de Hv obtidos.

Osvalores de Hv; do compdsito foram obtidos, através da média ponderada dadureza
de cada fase, tomando-se por base as respectivas fracbes volumétricas(regra das misturas), ou
sgja, 58% em volume de Al203 e 42% em volume de TiC.

Osvalores de Hv, do composito Al203- TiC foram obtidos com indentacOes aleatorias
nas fases mistas.

A Figura 4 mostra uma microindentacdo na fase a-alumina. Os valores médios de
microdureza para cada fase, variaram de acordo com os valores de densidade de cada amostra
Na amostra mais densa (amostra 6), os valores obtidos para as fases a-alumina e TiC foram
de 20GPa (2009Kg/mm2) e 21GPa (2156Kg/mm2), respectivamente. Para 0 composito
Al203-TiC, da mesma amostra, foram obtidos 20GPa(2071 Kg/mm2) e 21Gpa(2173
kg/mm?2), apresentados na Tabela 3.

e

FIGURA 4: Microindentagdo nafase a-alumina.

TABELA 3: Vaores de microdureza Vickers do composito Al203-TiC produzido por
SHS/DC:



Amostra  |Hv(Kg/mm2) Hv(Kg/mm2) Hvi(Kg/mm2)* | Hv2(Kg/mm2)**
(Fae a-Al203) |(FaseTiC) (Al203-TiC) (Al203-TiC)
5 - - - -
6 2009460 2156+178 2071+110 2173+280
7 2054+154 2068167 2060+118 2175+281
8 2002156 2094+144 2041+87 2170302
*  calculado pela média ponderada
**  indentagio deatdria

Jean et al.(1992) obtiveram 20GPa para afase a-aluminano estudo do composito Al203-
TiB2, sintetizado por SHS, seguido de compactacéo Quase-Estatica. Meyers et al.(1992)
obtiveram 22GPa para o TiC, sntetizado por SHS e densficado por forjamento a ata
velocidade. Rabin et al.(1990) encontraram valores entre 18 e 22GPa para 0 compodsito
Al203-TiC, sintetizado por SHS/DC.

A Figura5 apresenta umamicrografia obtidaem MEV, onde se pode notar a presenca de
porosidades nas fases a-alumina (regido clara) e TiC (regid escura) e de microtrincas
induzidas termicamente, de aspecto alongado. Percebe-se, também, regifes densas entre
bandas de porosidade e uma distribuicdo ndo homogénea entre as fases.

FIGURA 5: Micrografia 6ticado composito AlI203-TiC,
mostrando regides densas entre bandas de porosidade.

A presenca de microtrincas esta associada com o resfriamento répido da amostra. Durante
o resfriamento, as superficies externas resfriam rapidamente e gera um estado compressivo de
tensdes, enquanto que o centro da amostra conserva alta temperatura e um estado dutil, capaz
de acomodar as tensdes compressivas. Quando o centro resfria e precisa contrair, a parte
externa do compacto ja se encontra rigida e ndo consegue acomodar as tensdes, atingindo o
valor critico de nucleacdo de trincas, que surgem no sentido radial da amostra. A Tabela 2
revela que, adotando-se pressbes adequadas e tempos de retardo necessarios para a liberacéo
dos gases aprisionados, pode-se obter densificacOes de até 96% da DTM para o composito
Al203-TiC produzido por SHS/DC.

Adachi et al.(1990) sintetizaram o composito Al203-TiC por presséo isostéticaa quente e
obtiveram 95% da DTM. Korth et al.(1992) sintetizaram 0 mesmo compaosito por SHS/DC e
obtiveram compactos variando entre 85 e 95% daDTM.



A temperatura de combustdo tedrica obtida, numericamente, 1887°C, considerando-se
perdas de calor somente com o ar atmosférico, foi coerente com a temperatura medida pelo
pirdmetro otico, 1980°C.

Fenj at al.(1992) encontraram para atemperatura de combusté do composito Al203-
TiC, 1918° C, medida em pirbmetro 6tico.

4. CONCLUSOES:

1- O processo SHS/DC, utilizado para produzir o compoésito Al203-TiC, permite
obter uma densificacéo de até 96% da DTM, ou sgja, um resultado bem coerente,
guando comparado com os resultados encontrados por outros pesquisadores,
utilizando-se os mais variados processos de sintetizacao.

2- A porosidade observada nas amostras foi devido a eliminacdo incompleta dos
gases de combustéo.

3- As macrotrincas observadas foram induzidas, termicamente, durante o
resfriamento da amostra.
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