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Resumo. Neste trabalho foram elaborados viachica barbotina um c@mico de alumina, congsito
alumina/SiCm e nanocorapito alumina/SiCn, com 5% em volume de SiC. Gs @btidos da mistura
me@nica foram pe-compactados dentro de uma matriz em grafit#) MPa, a@s a matriz foi coloca-
da dentro de um forno de prensag@nguente para realizaéip da sinterizago a uma temperatura,T=
1550 C para alumina e a 160 para o compsito e nanocongsito ALO;/SiC. A incorporaéo de 5%
em volume do@de SiC nano#trico (d = 20-30 nm), conduziu a uma estabiliaagérmica da alumina,
isto &, permitiu uma limitago do crescimento dos &os de alumina alfa da matriz. Tendo sido levado
em conta as observaes, para 0os cé&micos nanocongsitos A}O5/SIC, a prensagem quente foi re-
alizada a uma temperatura, = 1600°C. As caracteisticas meénicas obtidas mostram que os valores
do nanocom@sito e compsito se apresentam superiores aos valores da alumina, embora, esta superio-
ridade provavelmente foi devida a uma melhora na dens#icadevidoas diferencas na realizap da
sinteriza@o do compsito e nanocomsito. Estes resultados foram explicados pelo estudo, @srala
técnica de microgapia eletbnica de varredura.
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1.INTRODUCAO

A busca constante da obté&w;de novos materiais, que propiciem propriedades superiores nos diversos
aspectos, constitui elemento de constantes pesquisas.

Uma dasareas de estudos que vem crescendo com grande integeaspesquisa sobre materiais
compbsitos constitidos @r elementos de diferentes propriedades.

Os materiais cémicos de uma maneira geral se caracterizam pelas seguintes propriedades: alto pon
de fusio, resigncia ao desgaste @rtia qumica, alta resigéincia meanica, baixa densidade, conse@ac¢
de propriedades a alta temperatura e refratariedade. Por outrodaduateriais fageis apresentando
baixa tenacidade.

Os materiais cé&micos termomemicos tomam um lugar importante em diversas aplieaglevido a
sua resi€ncia a altas temperaturas, bem superior a dos metais convencionais e das super ligas.

Atualmente existe um grande interesse, deriaros labordtrios, sobre o estudo dos materiaisaBicos
termomeéanicos, em particular a elabotazdos ceamicos compsitos, com a utilizego de @s cada vez
mais finos.



Os ceamicos compsitos \em em busca de novos materiais que conservem as boas propriedades ini
ciais da matriz cé&mmica, acrescentando aéil tenacidade, gerando melhor résisiaa fratura.

A soma das propriedades inerentes as fases de umésitmp de difcil controle. Os estudos dos
ceramicos nanocongsitos geram novas condies para a form@p de um material com propriedades
superiores.

O presente trabalho trilha o caminho dd8mas pesquisas narea dos cé&micos nanocon{sitos.
Essas pesquisagm procurado o aperfeicoando e o desenvolvimento de materid@gisiices com alto
desempenho, os quais vem sendo utilizados enimomvariados.

Esquematicamente o processo de dispede paitulas nanoretricas de SiC numa matriz de 4
por ser visto na Fig. (1). Essas paulas estabilizam termicamente a matriz evitando um crescimento
exagerado de go durante a sinterizag abm de provocar te@&s na matriz que podem aumentar sensi-
velmente a tenacidade do coagito.

SiCintragranular

Particula SiC SiCintergranular

Matriz Al,O4

densifica@o

Figura 1. llustrago esquesdtica do processo de nano-disgarpara AO;/SiCn

O objetivo deste trabalhé, a partir de m&rias-primas nacionais (alumina, carbeto decisilmi-
crométrico) e écnicas de processamento aogss, processar e caracterizar um materiahggco a base
de alumina, um congsito alumina/carbeto de &ilo micrométrico e nanocongsito alumina/carbeto de
silicio nanonétrico, na tentativa de conseguir propriedades coayeés asiltimas pesquisas mundiais
relatadas.

2.MATERIAIS EM ETODOS

A seguir €0 apresentados os materiais utilizados, bem como ésicstmetoddlgicos para o proces-
samento e caracterizag dos materiais camicos, aéém da preparap dos corpos de prova e dos ensaios
realizados.

2.1. Alumina

O pd de alumina denominado APC-3017, utilizado para rediaagesse trabalho, foi gentilmente
cedido pela ALCOA do Brasil.

Inicialmente, foi realizado um estudo preliminar de disperdo @ de alumina, em meio aquoso com
controle de pH igual a 3,5. O estudo foi feito akawla verificago visual com a ajuda da microsco-
pia eletbnica a varredura (MEV). Tan@m foi realizado um estudo atiesde MEV para caracterizag
da morfologia da alumina, as obserag mostram que a alumina APC-3017 apresenta morfologia com
granulometria heter@ypea, apresentando aglomerados em fornméieafcomo mostrados na Fig. (2a) e
parfculas com forma plaquetada hexagonal detalhadas na Fig. (2b).

As caracteisticas da composap qumica da alumina foram fornecidas pel@pria ALCOA conforme
apresentada na Tab. (1).



(a) (b)
Figura 2. Morfologia do p de alumina APC-3017 atrés de micrografia MEV

Tabela 1. Caractesticas da composip gumica para alumina APC-3017

Analise Qumica (%)
Al,O3 99,6 (min. 99,3)
SiOs 0,03 (méx. 0,04)
Fe, 03 0,03 (méx. 0,05)
N&aO - Total 0,17 (max. 0,20)
Umidade (300C) 0,1 (nax.0,5)
Perda ao Fogo (300-100D) | 0,1 (max.0,3)

2.2.Carbeto de Siicio Micrométrico (SiCm)
O pb de carbeto de $dio micron®etrico utilizado foi gentilmente cedido pela ALCOA do Brasil.

Um resultado de ddise qamica tamiém foi fornecido, onde estas caratséicas da composip
guimica eséio apresentadas na Tab. (2).

Tabela 2. Caractesticas da composip gumica do @ SiCm tipo #1000

Analise Qumica (%)
SiC 98,66 (nmn. 96,00)
Si + SiO, 0,60 (max. 2,50)
Carbono Livre| 0,20 (max. 0,50)
Fe 0,18 (max. 0,50)
Al 0,15 (max. 0,40)

A morfologia do @ de SiCm tipo #1000 pode ser vista na micrografia MEV da Fig. (3), onde se observa
uma heterogeneidade no tamanho dadq@aés e uma acentuada morfologia acicular.

2.3.Carbeto de Siicio Nanométrico (SiCn)

O pbd de carbeto de $dio nanonétrico utilizado como reforc@ proveniente do Commissariat
'Energie Atomique (CEA-Franca). As amostras foram, amavelmente fornecidas pelo Sr. M. CAUCHE-
TIER, preparadas pelo processo pirolese laser. A sigpeespetfica do @ & 100 ni/g, com tamanho de
parfculas inferiores a 30 nm.

As observages realizadas pela micrdgia eletbnica a transmig® (MET), mostraram que oopse
apresenta sob forma de agregados como mostrado na Fig. (4).



Figura 3. Morfologia do p de carbeto de $dio atra\es de micrografia MEV

Figura 4. Morfologia do p de carbeto de $dio nanongtrico (MET), fornecida por M. CAUCHETIER.

2.4.Prepara@o da Barbotina

Inicialmente foram elaboradas barbotinas de alumina (matriz). Para prapdabarbotina utilizaram-
se 60 g de p de alumina. O @ foi disperso dentro da solag aquosa (200 ml) com pH igual a 3,5, conse-
guido pela adigo de acido clddrico, a disperdo foi mantida sob agit@p meénica durante 5 horas, com
controle constante do pH (3,5). Para a prepaoaia mistura AlOs/SiC (comsito), foi inicialmente dis-
perso o SiC em acetona (Lihrmann, 1993), sob agdageé&nica durante 30 minutos. Ap esta dispeé®
foi incorporada na barbotina de alumina (APC-30&73gitada mecanicamente durante 5 horas, seguindo,
a barbotina do confsito permaneceu sob agigaxcmeé@nica durante 30 minutos.

Apobs a barbotina foi introduzida dentro de um moinho de bolas (capacidade de 4 litros) para quebr
dos aglomerados e homogene&agla mistura durante 6 horas. A rélagntre a quantidade de alumina
e 0 meio de moagem (esferas de alumina) foi de 1:2,7. A velocidade mantida foi de 20 r.p.m.

2.5. Secagem da barbotina

O material recuperado do moinho de bolas foi colocado dentro de WD, l@alqual foi acoplado ao
evaporador rotativo. O bab foi parcialmente imerso num banhodaleo de silicone a temperatura de80
e colocado em rot&p de 20 rpm, esta opekag permaneceu por 3 horas, tempo suficiente para diencg
do pb seco, com teor de umidade entre 6 e 7%.

2.6.Prensagem

O pob recuperado da secagem foi colocado dentro de uma matriz de grafite (protegido por papel d
grafite). Aps, o @ foi submetidoa pre-compactafo uniaxial para a diminuép de seu volume (40



MPa). Em seguida, a matriz de grafite contend@ dgp colocada dentro do forno de prensageuente.

Foi rodado o programa de aquecimento do forno samtue aé atingir a temperatura de 28D, aps foi
introduzida uma atmosfera de argo de 950 mbar nadenara do forno, com subida linear da temperatura
att a T, = 1300C, onde foi aplicada a carga n#tca progressivamenteéad0 MPa, tendo sido dado a
subida da temperaturaéad T, (T, > T;) para a realizaé#o da sinterizegp durante o tempo dadg tNo
resfriamento foram mantidas a atmosfera déaige a carga mémica, aé a temperatura de 30.

Os corpos de prova obtidos da sinter@a@presentaram-se sob forma de pastilhas cametro de 36
mm e espessura de 5,5 mm. Essas passaram pelo processo de usinagem e corte oalobtemipos
de prova, os quais foram submetidos aos ensaios de caraderias propriedadessicas e me@nicas e
da microestrutura.

2.7.Corpos de Prova

Os discos obtidos & prensagem a quente foram usinados nas duas faces a uma espessura de 3,2 m
apos foi feito o corte com disco de diamante, obtendo-se entre 6 e 7 barras coondeed x 3,2 mm e
comprimento variando de 36 a 23 mm (de acordo com norma Francesa B41-104)(Afnor, 1994), sob est:
barras foi realizada a medida da densidade e as cdstict@s meanicas. Todos 0s corpos de prova foram
secos durante 24 horas, antes dos ensaios.

2.8.Medida da Densidade

Para a medida da densidade foi utilizado @odo de Arthur (Pennings e Greliner, 1989). O corpo de
prova foi pesado ao ar (Par), depois o corpo de prova foi embebido em xileno, que penetra nas porosidac
abertas, efetuado-se nova pesagem ao ar (Pxa) e depois imeago&hestilada (Pxe).

Utilizando a Eg. (1) para oatculo da Densidade Hidrasica e a Eq. (2) para a rekg entre a Densi-
dade Calculada e a Densidadéifiiea.

Par - de
_ = = 1
Pxa — Pxe (1)
d _ Par - de 100 @)

dt ~ (Pza— Pxe)-dt

Onde: Par = Peso do corpo de prova no ar (g); Pxa = Peso do corpo de prova embebido em xileno r
ar (g); Pxe = Peso do corpo de prova embebido em xileno imersagei (g); dt = Densidadedgca do
material (ALO; = 3,98 g/cnd, SiC = 3,21 g/cm, Al,O5/SiC(5% vol.) = 3,95 g/cr); de = Densidade da
agua (g/cm); d = densidade medida (g/éin

2.9. Medida da Resig¢ncia a Ruptura a Flexao (4 pontos)

A resisénciaa ruptura a fleto em 4 pontos foi realizada sobre o dispositivo 21/10 mm, 21 mm repre-
sentanda disfincia entre apoios inferiores e 10 mm aaligtia entre os apoios superiores de acordo com a
norma Francesa B41-104. Os ensaios foram feitos nuatmima de ensaio de marca SCHENK TREBEL
munida de umad&ula de medida de carga aplicada com capacidade de 5 kN.

Apbs a usinagem dos corpos de prova, a face paralela ao eixo de prensagem foi polida com pasta
diamante 3 mm e as arestas chanfradas para se evitar congestdagterges. Os corpos de provas
em forma de paralel@pedo de sep nedia de 4 x 3 mm e comprimento variando entre 23 a 36 mm. Os
ensaios foram realizados com uma velocidade de ensaio de 1,0 mm/min.

2.10. Medida da Tenacidade
A técnica utilizada para medir a tenacidade dos corpos de prova entalhados e do tipo SSHI8. (

Edge Notch Beajn Este nétodo necessita de barras paralgdepgas sobre as quaksfeito um entalhe
a partir do qual a fissura se propaga. A partir das didenslo corpo de prova, quasmedidas com



precisfio em microsgpio otico, para garantir a relag a/w< 0,4 (a = profundidade do entalhe). Com a
carga da ruptura o valor da tenacidade{Ke calculado a partir da Eq. (3):

K]C:Y'O'R'\/E (3)
Onde: Y = coeficiente que caracteriza a geometria da fissura impgstaresiséncia a ruptura do
corpo de prova entalhado; a = profundidade do entalhe.

2.11. Medida da Dureza

A dureza Vickers foi medida utilizando-se um aparelho de dureza marca WPM-HPO250. iprinc
se baseia na medida da ideritagobre a supédie do corpo de prova &s 0 ensaio mémico. A carga
escolhida foi de 5 kg. Foram realizadoég¢medidas sobre o corpo de prova rompido, do cenér@ at
borda. O valor da dureza indicada nedia das #s medidas realizadas sobre o corpo de prova.

2.12. Caracteriza@o microestrutural

As caracteisticas das supédies de fratura foram realizadas num mickgsio eletbnico a varredura
marca ZEISS DSM 940A. Tangm foi realizado um estudo de caracterimagda morfologia das matias-
primas e dos @s obtidos da elaborag.

3.RESULTADO E DISCUSSAO
3.1.Caracteifisticas fisicas e meg@nicas

O monoltico de alumina e os condgitos ceamicos obtidos aps prensagera quente a uma tempera-
tura T, = 1600C, com tempo de sinterizag de 60 min apresentaram caraistizas fsicas e me&nicas
conforme a Tab. (3). Os valores apresentadasasnédia e desvio pado de 6 medidas. Observando os
resultados dos condgitos, notamos que os valores das propriedadeamuess, teréo de rupturadR),
dureza (HV) e tenacidade (K) foram superiores ao resultado do madtiob de alumina (APC-3017).
Para a teréo de ruptura houve um aumento de 39% para o nancasitopem relago ao mondtico de
alumina. Este aumento pode estar ligado em parteelhora na densificag dos compsitos, que foi de
7,4% para 0 hanocongito em relago ao mondtico de alumina. A dureza (HV) do nanocodasito foi
54% superior ao montico de alumina, a melhor resposta nas propriedades medidas.

Tabela 3. Caractgsticas fsicas e mei&nicas

Alumina | SIiIC (%) | d/dt(%)| HV (GPa)| (cR (MPa)| K;c (MPa.m)| x* (um)
APC-3017 - 84,2+-2,3 | 8,25t+0,42 176+16 3,08+0,34 97,5
APC-3017| 5(mm)| 92,1+1,2 | 13,75+0,46 241+28 3,47+0,22 66,0
APC-3017| 5(nm)| 90,4+1,5| 12,76+0,37 246+16 3,12+0,15 51,2

Outra observado foi o tamanho de defeitoitico (x*) calculado pela Eq. (4).

2
ot — 1 (@) (4)

m OR
Os valores mostram que para todos os casos houve um tamanho de defeito superior ao tamanho
defeito citico determinado pela teoria de Griffithz{0 ym) indicado para c@mica avancada (Niihara,
1991). Apesar disso, o valor obtido para o nanocositp (51,2:m) & apenas 52,5% do valor obtido para
a alumina (97,%m), mostrando uma melhora relativa adequada.

3.2. Caracteriza@o da microestrutura

Os estudos de caracterizacda microestrutura para 0s materiaisaogicos compsitos ALO;/SiICm
e Al,Os/SiCn foram realizados pelo MEV, na supeiré de fratura dos corpos de provabams ensaios



meda@nicos. Estas obsen@&s permitiram evidenciar que a forma acicular d@ogrde SiC microgtricos
permaneceram inalterados com mostrado na Fig. (5). Existe dificuldade de se determinar exatamente o n
do de fratura, no caso do microcoasito acredita-se que o modo de fratura tenha sido predominantemente
intergranular. Outra obsenag foi a n& densificago do material comsito.

Figura 5. Supefitie de fratura para o material coigito Al,O5/SiCm

Para o caso do material @nico nanocomisito observou-se uma ligeira modifiéagno modo de fra-
tura, evidenciando uma quantidade relativamente maior de fratura intragranular como mostrado na Fig. (€
A fratura intragranulaé resultado das teies de trago imposta nos @os de alumina pelas pentlas na-
nométricas de SiC intragranulares durante o resfriamento do nané@sitmpdevidoas diferencas nos
coeficientes de dilatép matriz/reforco. Constatou-se taenb, que Ao houve uma densificag completa
do material evidenciada pela porosidade elevada. Outra ob&erimportante, foi que as pamtilas de
SiC nanongtrico inibiram o crescimento do@p da matriz, caso observado por outros autores (Zhao, 1993;
Jang, 1994; Xu, 1994 e Camargo, 1995).

Figura 6. Supei€ie de fratura do AIO;/SiCm

4. CONCLUSOES

A densifica@o obtida nos diversos corpos de provas (24,2% para 0 microconfsito) esh aqem
da ideal para os produtos éemnicos avancados qéeacima de 98%.

A diferenca na densificag, 92,11,2% para 0 microcongsito contra 84,22,3% para o mondico
de alumina, provavelmente foi devi@s diferencas na temperatura de sinteéipagos comgsitos, 50
acima da temperatura usada no matie® de alumina.

Observando as supétes dos corpos de prova constatou-se que para o itionae alumina e micro-
compbsito a fratura foi predominantemente intergranular. Por outro lado, para o narsitingiservou-
se fratura intergranular/intragranular ggeesultado do efeito das tées internas de trag na matriz



alumina, provocadas pelas pauias nanoretricas de SiC intragranulares devia® diferencas nos coefi-
cientes de dilataiges matriz/reforco durante o resfriamento.

O acgéscimo nas propriedades na@icas do nano e microcomgito em relago ao mondtico de alu-
mina foi inferior ao esperado. No microcobsito, as partulas de SiC causaram um aumento no tamanho
do defeito. Possivelmente, no caso do nanodmsitp, houve uma aglomer@ag do @ nanongtrico, ha-
vendo necessidade de altgiags no processo de mistura d@sp
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Abstract. In this work an alumina ceramic, alumina/SiCm composite and alumina/SiCn nanocomposite
had been elaborated way barbotina technique, with 5 vol.% of SiC. After gotten of the mixture mechanic:
they had been daily pay-compact inside of an array in graphite to 40 MPa, after the array was placed
inside of an oven of hot-pressing for accomplishment of the sintering to a temperatar&5650°C for
alumina and the 160Q for the AbOs/SIC composite and nanocomposite. The incorporation of 5% in
volume of the powders nanosized SiC (d = 20-30 nm), lead to a thermal stabilization of alumina, that is, it
allowed a limitation of the growth of the alpha alumina grains of the array. Having been taken in account
the comments, for the ceramic nanocomposit®AICn, the hot-pressing one was carried through to

a temperature 7= 1600°C. The gotten mechanical features show that the values of the nanocomposite
and composite if present superiors to the values of alumina, even so, this superiority probably had to ar
improvement in the densification, which had the differences in the accomplishment of the sintering of th
composite and nanocomposite. These results had been explained by the study, through the technique
scanning electron microscopy.

Key-words: hanocomposite ceramic, alumina, SiC.



