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Introducao
Pureza da alumina: >99,5 % peso
Densidade: > 3,4 g/cm3
Porosidade aberta: < 5% Vol.
Tamanho médio da particula: 40 um
Limite de resisténcia por flexao: 150 MPa (DIN EN 843-1)

Resisténcia a compressao por

. 1000 MPa
flexao:

Temperatura maxima de uso no ar:  1950°C

Coeficiente de expansao térmica
linear:

Coeficiente de condutividade 20°C 27,8 W/(m.K)
térmica: 1000°C 5,5 W/(m.K)
1500°C 4,5 W/(m.K)

8,2 x10°6/°C (20 — 1000°C)

ESPECIFICACAO DA PLACA COMERCIAL
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Daguano, J. K. M. F. et al,, [4]

P6 de alumina com tamanho médio de particulas de 0,4 pum
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Yoshimura, H. N. et al., [6]

P6 de alumina dopado com MgO com tamanho médio de particulas de 0,32 um
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Hammond, V. et al., [11] Al,O; com tamanho de particula de 1 um, presséo de 10,5 MPa, solugdo com 6% de polietileno glicol /
metanol, temperatura de sinterizacdo de 1100, 1250 ou 1400°C, amostras foram retificadas com rebolo diamantado com

granulometria de 220 pm.
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Munro, R.G., [3] Propriedades da a-Al,O; sinterizada com pureza acima de 99,5% e
densidade relativa minima de 98% e tamanho de grdo nominal 5 pm

TEMPERATURA (°C)

Propriedade 20 500 1000 1200 1400 1500
Densidade
3,984 3,943 3,891 3,868 3,845 3,834

(g/cm3)
Dureza Vickers 1 kg

15 8,5 4.6 3,7 2,9 25
(GPa)
Expansao térmica

4.6 71 8,1 8,3 8,5 8,6
0°C (106K1)
Condutividade térmica

33 11,4 7,2 6,7 6,3 6,2
(WKIm1)
Resisténcia

395 390 360 310 210 125

caracteristica (MPa)

Modulo de Weibull 11 11 11 11 11 11
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Tuan, W. H. et al., [12] Efeitos dos parametros de retificacéo sobre a confiabilidade de ceramicas de
alumina. Tamanho médio de 0,5 um, compresséao 140 MPa, sinterizacdo a 1600°C
por 1 h. Densidade relativa 98,2%, tamanho de gréos 1,9 pum.

Uﬁl T

\ Rebolo diamantado

Profundidade Velocidade Velocidade RUGosidade Resisténcia
| de corte damesa  dorebolo g média Mddulo de
Vi Weibull
R,/
J.' um / passe m/s m/s al HM MPa
0 0,17 27,5 0,68 205 8,2
10 0,17 27,5 0,34 248 10,9
20 0,17 27,5 0,34 255 9,0
30 0,17 27,5 0,36 232 6,9
- Peca

‘ 10 0,27 27,5 0,41 247 8,0
10 0,17 20,0 0,34 246 10,5
10 0,17 33,0 0,31 263 9,8

Diagrama esquematico do processo
de retificacao

Rugosidade, resisténcia média e médulo de Weibull com
diferentes parametros de retificacao
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Condutividade Térmica

Gonzales, E. J. et al., [14] Munro, R.G., [3]
Propriedades de transporte térmico de a-Al,O, de alta a-Al,O5; com densidade relativa minima de 98% e
pureza (>99,99%) e tamanho médio de particula de tamanho de grdo nominal 5 pm
0,3 um sinterizada a varias temperaturas
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Caracteristicas microestruturais, como porosidade, contornos de gréo, defeitos lineares
(discordancias) e pontuais dispersos reduzem a condutividade térmica, também como as vibracbes
atdmicas cujas amplitudes aumentam com temperatura.
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Objetivos

Caracterizar as placas de deslizamento virgens, realizando ensaios das
propriedades térmicas, mecanicas e microestruturais, comparando-as com 0s
valores fornecidos pelo fabricante.

Avaliar as placas de deslizamento envelhecidas ao longo de 24 meses em
condicOes reais de uso, para buscar o entendimento do processo de
degradacgao da a- Al,O; consolidada.

Desenvolver pecas ceramicas refratarias, a base de alumina, com as
propriedades térmicas e mecanicas e microestruturas adequadas para o
emprego em placas de deslizamento.
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Materiais e Métodos

Amostras virgem (3) e envelhecidas (1 e 2)

ALTA
TEMPERATURA

RESISTENCIA :

PLACA DE DESLIZAMENTO
ALTA TEMPERATURA

BASE DA PAREDE
LATERAL

PLACA DE DESLIZAMENTO

INFERIOR

Posicao de trabalho

INFERIOR

Placa de deslizamento envelhecida
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Materiais e Métodos

CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS COMERCIAIS

Densidade - Método Arquimedes das amostras virgem, envelhecidas alta temperatura e inferior

Microdureza - Método Vickers 1 kgf da amostra virgem

Coeficiente de Expansdao térmica - Método de dilatometria de amostras virgem e
envelhecida

Analises microestruturais e microanalises - Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e
Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) das amostras virgem e envelhecidas

Difrac&o de Raios-X - Contelido de fases cristalinas nas amostras virgem e envelhecida

Resisténcia a Flexao - Ensaios de flexdo de acordo com a norma DIN EN 843-1; dados
tratados pelo método de Weibull para determinar o modulo de Weibull da amostra virgem e sua
resisténcia caracteristica.

Rugosidade Superficial - Sistema da linha média norma ABNT NBR 6405-1985. Avaliagdo
pela rugosidade média R, em pm
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Materiais e Métodos

DESENVOLVIMENTO DE CERAMICA MONOLITICA DE a-Al,0,

P6 de a-Al,O; (CT3000SG) da ALMATIS com tamanho médio de particula de 0,4um e pureza de 99,8%

Amostras desenvolvidas para verificagao da sinterabilidade do p6 de a-Al,O,

Ferramenta de aco de 15 X 40 mm Cortadas com disco diamantado (1PS e 2PS)
Pressédo 70 e 100 MPa  Pré-sinterizadas 1200°C

Amostras desenvolvidas para avaliacdo dos métodos de preparacdo do p6 e da sua influéncia
na conformacgéo e sinterizagéo

3% em massa de PVA em solucdo aquosa (dgua desmineralizada) com 10% de PVA em massa de aditivo. Homogeneizacao
por via umida do p6 de a-Al,O; com o ligante, em solu¢cédo com 60% da massa de 6xido em agua desmineralizada, seguida de
secagem ao ar e desaglomeragao em almofariz de vidro e pistilo de alumina e peneiramento 100um

Ferramenta de aco de 15 X 40 mm P6 desaglomerado (2.2 e 2.3)
Pressédo 70 e 100 MPa Sinterizadas 1500°C 15 min Pé desaglomerado e peneirado (2.1 e 2.4)

Amostras desenvolvidas para Ensaio de Flexao

Ferramenta de aco de 4,7 X 52,4 mm Mesma preparacao anterior
Pressédo 100 MPa Sinterizadas 1500°C 15 min P06 desaglomerado e peneirado 100pum

20 barras retangulares 3 x 4 x 45 mm tamanho B da especificacdo DIN EN 843-1
Polidas na politriz de forma manual, com disco diamantado de 45 um cantos ligeiramente chanfrados
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Materiais e Métodos

Desenvolvimento de Ceramica Monolitica de a-Al,O4

Amostras para verificagado da sinterabilidade do p6 de a-Al,O,

Densidade pelo método de Arquimedes
Amostras pré-sinterizadas e sinterizadas (1PS e 2PS) e (1S e 2S) respectivamente
Dilatometria até 1500°C

Amostras desenvolvidas para avaliagcdo dos métodos de preparacéo do pé
e sua influéncia na consolidacao e sinterizagao

Densidade método geométrico e Arquimedes

Lixada, polida e ataque térmico a 1450°C por 30 min. para revelagao dos contornos de graos

Microscopia eletronica de varredura - MEV

Microdureza - método de identacao Vickers -10 impressfes na superficie embutida, lixada e polida, carga de 1000 gf

DRX e coeficiente de condutividade térmica

Amostras desenvolvidas para Ensaio de Flexao

Densidades das amostras verdes e como sinterizadas foram feitas pelo método geométrico

A amostras de numero 12 foi utilizada para confirmacao da densidade sinterizada, dividida em duas partes denominadas 12/1 e
12/2, para medicdo através do método de Arquimedes

Flexdo em 4 pontos para determinacdo da resisténcia a flexdo. Os dados experimentais de tensdo de ruptura a flexdo foram
tratados estatisticamente por meio da Estatistica de Weibull. Os parametros da distribuicdo de Weibull resisténcia
caracteristica e modulo de Weibull foram estimados através do método de regressao linear. Foi calculada a tenséo na qual a
probabilidade de sobrevivéncia alcance 0,999.
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RESULTADOS

Resultados das Caracterizagcdoes dos Materiais Comerciais

Densidade das amostras
virgem e envelhecidas

Método Arquimedes

Amostras  Relativa (%) Densidade pelo método
geomeétrico da placa de
Virgem 89,0 deslizamento virgem
Alta T 89,8 346g/cm®
86,8% de densidade relativa

Inferior 88,8

Ensaio de Microdureza

Realizadas 10 impressoes Vickers

Amostra virgem
Valor médio e desvio padrdo
129+ 1,2 GPa

N&o foi realizado ensaio de microdureza
na amostra envelhecida, devido a
impossibilidade de leitura da identagao

Bennett, H. E., [20] - pequenas quantidades de SiO, presentes em
refratarios de alumina comercialmente pura, da ordem de apenas 0,2%
sao suficientes para levar a fragilizacdo pela formacgédo de silicetos. A
fragilizagdo pode ocorrer através da difusdo do silicio e formacdo de
silicetos nos contornos de gréos, a partir da redugdo do SiO, presente
em pequenas quantidades na alumina
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RESULTADOS

Resultados das Caracterizacoes dos Materiais Comerciais

Deformacao térmica em relacdo a temperatura da
amostra virgem

Deformacao térmica em relacédo a temperatura da
amostra envelhecida

(AL/ L) Temperatura (°C) x Dilatagao (AL/ L) Temperatura (°C) x Dilata¢do
_ 1,00E-02
1,00€-02 y = 1E-09x2 + 8E-06x - 0,0003 y = 1E-09x2 + 7E-06x - 0,0002
_ RZ = 0,9999
8,00E-03 R’=0,9999 g,00E-03
6,00E-03 6,00E-03
4,00E-03 4 00E-03
2,00E-03
2,00E-03
0,00E+00 + T T T T T 1
ofc 200°C 400°C  600°C  800°C  1000°C  1200°C 0,008+00
0°C 200°C 400°C 600°C 800°C 1000 °C 1200°C
-2,00E-03
T(°%) T(°C)
100°C 8,2x 106 °C1 100°C 7,2 x1060°C1
500°C 9,0 x 106°C1 500°C 8,0x 106°C1
1000°C 10,0 x 106°C1 1000°C 9,0 x 106°C1
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SElI  20kV WD12mm
DEMa PUC-Rio

Micrografia da amostra de Al,O4 virgem
Amostras com ataque térmico para revelacao da microestrutura
Tamanhos de Graos até 10 um
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RESULTADOS

L o B . ‘ Q -

SEl  20kV WD10mm
DEMa PUC-Rio

Micrografia da amostra de Al,O, envelhecida inferior
Precipitados nos contornos de grao
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Base(2)

1200 -
1000 -
800 —
600 —
400 —
200 —

Mo

Full scale counts: 1167

Al

Base{2) pt2

Ca

0
0

Amostra de Al,O5 envelhecida inferior
Analise por espectroscopia por dispersdo de energia (EDS)
Molibdénio e calcio precipitados nos contornos de graos
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RESULTADOS

SEl  20kV WD10mm SEl 20kV WD9mm
DEMa PUC-Rio DEMa PUC-Rio

Micrografia da Al,O5 envelhecida inferior

Micrografia da Al,O5 envelhecida alta
Tamanho de gréo acima de 100um

temperatura
Tamanho de gréos até 300 ym
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RESULTADOS

Alumina virgem
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Difratogramas da Al,O5 virgem e envelhecida
Monofasicos e tamanho médios de cristalitos de 184,4 nm e 252,4 nm
Exceto linha de difracao a 26,65° (2e) - fase ortorrombica Al,SiO; (Powder Diffraction File: 01-088-0891)
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RESULTADOS

Resultado da aplicacdo do método de Weibull aos dados das tensdes dos ensaios de flexdo em quatro

pontos das 21 amostras do material comercial virgem

1,00
0,90
0,80
0,70
0,60
a” 0,50
0,40
0,30
0,20
0,10
0,00

90

100

110 120 130
o (MPa)

4,00
-Inln (1/P,)=-12,171ln o
+57,727
300 r R? = 0,9424
2,00
&’ 1,00 |
=
£
= 0’00 1 1 1
' 440 450 460 4,70 80 490 50
-1,00
L 4
2,00
-3,00
Lno
Modulo de Weibull - coeficiente angular dareta - m = 12,2

Probabilidade de sobrevivéncia versus tensao de ruptura

Valor da resisténcia caracteristica de 114,7 MPa

Resisténcia média e desvio padréao foram de 110,22 + 10,1 MPa e tensdo média de resisténcia 117,9 MPa

Probabilidade de sobrevivéncia de 0,999 - Tensdo de 65 MPa
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RESULTADOS

Resultados das Caracterizacdes dos Materiais Comerciais
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5 SURFPAK-SV Version 3.002 | Mo Til

File Edit View Setup Measurement Layout Tool Help

D= E &% =[] | =1 (& =8| Pler| B2 meler

Length R: (20 - Breadth R | 500 -~ &2 | =
[ R_ISO Profile ] =1

I 4,756 [mm] $,512
0.500mm/cm, x20.000
X _ ;l_‘
|| Parameter Result | Jud.. | Tolerance Rest
D 4.98Tum X(l.. O/3_5/5 == @ @ | % & § ¥ & # # # # |

Rugosidade amostra virgem

Rugosidade amostra envelhecida

5,000 um

Resultados da rugosidade da amostra virgem ficaram proximos de R, = 2,000 um no sentido longitudinal e R, = 2,400 pm no
sentido transversal, evidenciando o sentido longitudinal de retificacdo das placas, e da amostra envelhecida proximo de R, =
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RESULTADOS

Ceramica Monolitica de a-Al,O; Desenvolvida

Amostras para verificagdo da sinterabilidade do p6 de a-Al,O,

Densidade relativa (%) 0.035
Pressdo  Temperatura 0.030
Amostra Pré- R
MPa °C Verde L .
( ) (C) sinterizada 0.025
0,020
1PS 70 1200 57,0 62,0 ]
0,015
2PS 100 1200 59,0 65,2 :
=° 0,010
- 0,005 —
0,000 —
Temperatura  Patamar  Densidade relativa (%) 0005
Amostra o . |
(°C) (min.) Sinterizada -0.010
1S 1500 - 87,8 8,015 -
2S 1500 - 91,8 0020 .

T T T T T T T T T T T T 1
1] 200 400 600 g00 1000 1200 1400 1600

Temperatura ['C]

Durante o aquecimento até 1200°C (temperatura de pré-sinterizacdo) no ensaio de dilatometria a dilatacdo térmica
acompanhou os valores tipicos de alfa alumina. O valor do coeficiente de expansédo térmica na faixa entre 25°C e 1200°C foi de
9,0 x 106°C1

A partir desta temperatura até valor de 1350°C, onde o processo de contracdo € encerrado, houve densificagdo do material,
gue em seguida voltou a dilatar com o mesmo coeficiente de expansao térmica de 9,0 x 10-6°C-1 até o final do ensaio a 1500°C.
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RESULTADOS

Ceramica Monolitica de a-Al,O; Desenvolvida

Avaliacdo dos méetodos de preparacao do p6 e suainfluéncia na consolidagéao e sinterizacao

: Densidade relativa
AMOSTRAS Pressio Densidade sinterizada (%)

Amostra  a-AlL,O4 relativa

MPa
( ) verde (%) _ _
Geométrico Arquimedes

2.1 Peneirado 70 57,9 83,5 87,5
22 Nao 70 57,0 81,0 85,0
peneirado
Nao
2.3 i 100 59,4 84,5 89,0
peneirado
2.4 Peneirado 100 59,4 86,5 91,0

Amostra 2.4 - p6 com aglomerados de no maximo 100um - prensada com 100 MPa - 91% de densidade relativa

Esta amostra foi a selecionada para a avaliacdo microestrutural, deformagéao térmica, condutividade térmica, DRX e dureza,
devido a uma integridade mecanica superior em compara¢cao com as outras amostras.
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RESULTADOS

Ceramica Monolitica de a-Al,O; Desenvolvida

Avaliacao da preparacéao do po6 e influéncia na consolidagéao e sinterizagao

Ensaio de dilatometria da amostra 2.4

7,00E-03
(AL/LO)
6,00E-03

Temperatura (°C) x Dilatagao

y = 3E-09x? + 6E-06x - 0,0003

5,00E'03 Rz = 0.9998

Coeficiente de expansao térmica na
faixa entre 25°C e 800°C, ajustado
pela funcdo polinomial do segundo
grau de 9,0 x 106 °C-1 a 500°C

4,00E-03

3,00E-03

2,00E-03

1,00E-03

0 ,00E+00 7 T T T T T T T T 1
T 100 200 300 400 500 600 700 800 900

-1,00E-03

T (2C)
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RESULTADOS

Ceramica Monolitica de a-Al,O; Desenvolvida

Avaliacdo da preparacao do po e influéncia na consolidacao e sinterizagao

Microestrutura da amostra 2.4

ey

SEl  20kV wD1émm  SS40 — 0 A m SEI 20kV WD15mm  SS40 X15,000 e—— 1Hm
PUC-Rio 29 Jul 2014 PUC-Rio 0015 29 Jul 2014

Poros inter-aglomerados Poros inter-granulares
Tamanhos de gréos entre 1 e 2 um
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RESULTADOS

Ceramica Monolitica de a-Al,O; Desenvolvida

Avaliacao da preparacéao do po e influéncia na consolidagéo e sinterizacao

Microdureza Vickers da amostra 2.4 Valores entre 12,4 e 15,8 GPa
Valor médio e desvio padrdo de 14,4 + 0,3 GPa

bid Phase 100%

1900

Difratograma da amostra 2.4 ‘ |

Monofasicos e tamanho médios de u ‘ |

cristalitos de 184,4 nm e 252,4 nm “ [ ‘|

Exceto linha de difracdo a 26,65° (2e) . | |
fase ortorrdmbica Al,SiO, | . f | n
(Powder Diffraction File: 01-088-0891) « | N [ N

2 I | | I I i L I L,

L 2 % % % 3 z ¥ B B £l 2 El % £ 4 a2 “ £ e £l 2 ES % 2 L) [ B 4 & n i L] i a
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RESULTADOS

Ceramica Monolitica de a-Al,O; Desenvolvida

Avaliacado da preparacéao do po6 e influéncia na consolidacéo e sinterizacao

Condutividade térmica da amostra 2.4

Rugosidade da amostra 2.4 como sinterizada

Condutividade térmica da Al,O, em relacdo a
D|=|| Bls| =@ =2 [F 2L ¢ Bl e 70 273 ¢

LengthR: [20 v Breadtnr:[5000 - @lalal temperatura
_ [R_ISOProfile] - = 60
Gé‘ R R SR "«.\ %
ST .
L L e et S I
. R RN e e = 30
§\§ \%E*\\§\\§? e e > ®
0,000 4,756 [mum] 9,512 20
0,500mm/cm, x20,000 ‘
~
gl B o 10
Parameter Result l Jud... I Tolerance Rest
Ra ot A 0535 ‘:%Ie;eeeeeeeeeaeal 0
0 50 100 150 200 250 300 350 400
T/K

Rugosidade superficial do compacto desenvolvido,
no estado como sinterizado, ficou préoximo de
R,= 0,60 um

Condutividade térmica a temperatura de 298 K
(24,85°C) 29,6 WK1m?
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RESULTADOS

Amostras desenvolvidas para ensaios de flexao

As densidades verde e sinterizada das 20
amostras desenvolvidas para ensaios de
flexdo foram calculadas pelo método
geométrico, com o0s valores das massas
(g), e dimensbes dos corpos de prova,
espessura (h), largura (b) e comprimento

(L).

Média e desvio padrao das densidades

Verde 2,29 + 0,02 g/cm3 Densidade método Arquimedes
57,4% = 0,5% amostras 12/1 94,6%
12/2 92,8%

Sinterizada 3,66 + 0,03 g/cm3
91,8% £ 0,75%

Microdureza Vickers da amostra 12/2

Valor médio e desvio padrdo 14,9 + 0,6 GPa
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RESULTADOS

Resultado da aplicacdo do método de Weibull aos dados das tensdes dos ensaios de flexdo em quatro
pontos de 17 amostras desenvolvidas para ensaio de flexao

4,00 00
-InIn (1/P,)=-8,0075Ln o 0.00 |
350 . +43,84
300 | R?=0,9732 0,80 1
0,70 -
2,50 |
0,60 -
— 2,00 t
o’ a” 0,50 -
~
< 150 t
£ 0,40 -
£ 1,00 |
0,30 -
0,50
0,20 -
0,00 L ' 010 |
5,00 5,10 5,20 5,30 5,40 582, 5,60
-0,50 0,00 ; ; ;
90 140 190 240
-1,00 o (MPa)
Lno
Maodulo de Weibull - coeficiente angular da reta - m = 8,0 Probabilidade de sobrevivéncia versus tenséo de ruptura
Valor da resisténcia caracteristica de 238 MPa

Resisténcia média e desvio padrao foram de 215,5 + 26 MPa e tensdo média de resisténcia 254,4 MPa

Probabilidade de sobrevivéncia de 0,999 - Tensdo de 100 MPa
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DISCUSSOES

Densidade especificada pelo fabricante era >3,4 g/cm3, ou >85,3% de densidade relativa
Resultados de densidade das amostras virgem e envelhecidas pelo método Arquimedes
ficaram proximos de 89%, portanto dentro da especificacao.

O fabricante ndo especifica dureza dos materiais de Al,O; abaixo de 3,70 g/cm?3 de densidade,
92,8% de densidade relativa, portanto ndo ha valor de referéncia

Para comparacao, foram feitas identacdes para medicao da microdureza Vickers (HV 1000 gf)
da superficie retificada da amostra virgem, com densidade relativa de 89%, cujo valor médio
foide 12,9+ 1,2 GPa

Valores encontrados na bibliografia estudada:

19,8 GPa para porosidade zero Yoshimura, H. N. et al., [6]
12,5 GPa para 90% de densidade relativa Auerkari, P. [5]
14,7 GPa para 94% de densidade relativa Yoshimura, H. N. et al., [6]

Coeficiente de expansao térmica linear - valor especificado é de 8,2 x 10-°°C-1 (20 — 1000°C)

Amostra virgem 8,2 x 106°C-1 a 100°C e 10,0 x 10-°°C-1 a 1000°C

Munro, R.G., [3] 4,6 x 106°C-1a 8,6 x 106°C-1 (20 — 1500°C)
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DISCUSSOES

Imagens obtidas do MEV - tamanhos de gréos da amostra virgem menores que 10 um
Ma, J. et al., [13] - po de partida de tamanho médio de particulas de 0,4 um sinterizado a 1500°C -
densidade das amostras entre 90 e 95% - tamanhos de grdosde 1 a 2 um

Especificacéo do fabricante - limite de resisténcia por flexdo de 150 MPa - DIN EN 843-1
Tensdes dos ensaios de flexao em quatro pontos - 21 amostras do material comercial virgem
Resisténcia caracteristica 114,7 MPa e Mddulo de Weibull 12,2

Alto valor de m indica baixa dispersao dos valores de resisténcia e distribuicdo homogénea dos
defeitos

Munro, R.G., [3] alumina sinterizada com densidade relativa 298%
Resisténcia caracteristica 395 MPa e modulo de Weibull 11

Tuan, W. H. et al., [12] efeitos dos parametros de retificagcdo de alumina - tamanho meédio de
particula 0,5 um presséao de 140 MPa e sinterizacdo a 1600°C durante 1 h

Resisténcia a flexao foi determinada pelo ensaio de flexdo de 4 pontos

Resisténcia média e 205 MPa e mdédulo de Weibull 8,2 - amostra como sinterizada
Amostras retificadas - profundidades de corte de 10, 20 e 30 um por passe

Resisténcia média 248, 255 e 232 MPa e médulo de Weibull 10,9, 9,0 € 6,9

Aumento da profundidade de corte — decresce média de resisténcia e modulo de Weibull, e
aumenta rugosidade superficial
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DISCUSSOES

Avaliacdo dos processos de envelhecimento

Densidade, dilatacéo térmica, imagens de MEV, EDS, DRX e rugosidade das amostras envelhecidas

Densidade - a variacao de densidades entre as amostras virgem e envelhecidas sao pequenas

N&o foi possivel medir a dureza da amostra envelhecida, pela impossibilidade de leitura da identacéo

Dilatacdo térmica - menor em relacdo a amostra virgem 7,2 x 106°C-1 a 100°C e 9,0 x 105°C-1 a 1000°C

MEYV - identificacdo do tamanho de graos das amostras envelhecidas || Resultados indicam que a parte da
Envelhecida inferior - tamanhos de acima de 100um placa chamada de alt_a temperatura
Envelhecida em alta temperatura - tamanhos de graos até 300 um sofre degradacao mais acentuada

Microanalises quimicas por EDS mostraram a existéncia de molibdénio e calcio precipitados nos contornos
dos graos da amostra envelhecida inferior

A origem do molibdénio séo as resisténcias de aquecimento e bandejas das navetas, e o calcio do giz
utilizado na identificacéo das navetas
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DISCUSSOES

Avaliacdo dos processos de envelhecimento

Carter, C. B. et al., [19]

Propriedades mecanicas dependem fortemente das caracteristicas da microestrutura

Exemplos especificos que ilustram a influéncia da microestrutura na resisténcia das ceramicas

A reducéo da resisténcia da alumina porosa € muito mais rapida que a reducao da densidade (a)

Os poros agem como concentradores e amplificadores de tensbes

A resisténcia das ceramicas nao porosas diminui com o aumento do tamanho de grao, como ilustrado pelo
caso do BeO (b)

O comportamento observado € devido a falhas tridimensionais no material que atuam como
concentradores de tensao

( o MOR Resisténcia da alumina

200 Densidade (MPa) I ~ .
Resisténcia | g 140 - em relacao porosidade

MPa T (a) e resisténcia em
100 |- 1 nr I relacdo ao tamanho de
I AN 5| grdo do BeO (b)
AN N R
“0 0"5 N .OU 20 50 100 200
Porosidade Tamanho médio de gréo (um)

(a) (b)
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DISCUSSOES

Avaliacdo dos processos de envelhecimento

Tamanho de gréao (um)

10050 20 10 4 2 1
éR?lgingania _ Hot-pressed and press-forged Al,O5, 22 °C
(MPa)
oo Kirchner .
.,/ -196 °C =
i L -~
- = i . | Ainda de acordo com Carter, C. B. et al,
a00}- - = [19], ocorre reducdo da resisténcia (em dois
- —Rice survey , . z .
(22°C) estagios) com o aumento do tamanho medio
- ¢ i ! de gréos.
4 3
200+
A I);n\l«(lgc&Tuppm g(;li':\?i:\,:d: ,
pa o Linde B 1 Rice
i ® Dewith (p ~ 0) A Crandal et al.
Single crystal Press-forged
© Heuer & Roberts . Rhodes et al.




niFOA

de Volta Redonda

Centro Universitario

DESENVOLVIMENTO DAS PLACAS DE Al,O, DO FORNO DE SINTERIZAGAO
PROPULSOR E A COMPARAGAO DAS SUAS PROPRIEDADES TERMICAS E
MECANICAS COM AS DAS PLACAS COMERCIAIS
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0.99 — = ﬁ
Conventional A CPS
alumina alumina

g 090f N
S 080 — }
O = Characteristic
o
| strength 6, =
% - 286.(3: MPE(I) T Characteristic
o 040 ® slope, m = 4.7 strength 6 =
a3 = 578.1 MPa
_g 0.20— 0.2% carbon m=9.7
DSf A hot-rolled
0.10 = steel -
| | | s | | |
150 200 300 400 500 600 800

Resisténcia (MPa)

1000

Controlled particle size (CPS)
Tamanho de particula controlado

Grafico da probabilidade de que uma amostra ird falhar em uma determinada tenséao produz o moédulo

de Weibull.

Alumina produzida por dois métodos diferentes e comparado com ac¢o baixo carbono.

Boa confiabilidade no projeto € obtido por um elevado modulo de Weibull
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DISCUSSOES
Catalogo Amostra Amostra Amostra
fabricante virgem envelhecida desenvolvida
C t
Qmponen e ALO,
principal
Pureza >99,5 % peso
Densidade
(g/lcmd) e > 3,4 3,55 3,54 3,66
Densidade 85,3 89,0 88,8 91,9
relativa (%)
P idad
orosidade < 5% Vol ] ] ]
aberta
Tamanho )
médio da 40 pm 10 pum Ate 2 um
300 pm

particula




niFOA

Centro Universitario
de Volta Redonda

DESENVOLVIMENTO DAS PLACAS DE Al,O, DO FORNO DE SINTERIZAGAO
PROPULSOR E A COMPARAGAO DAS SUAS PROPRIEDADES TERMICAS E

MECANICAS COM AS DAS PLACAS COMERCIAIS

DISCUSSOES

Catalogo Amostra Amostra Amostra

fabricante virgem envelhecida desenvolvida
le_lteAde_ 114,7 238
resistencia 150 Resisténcia Resisténcia
trativa por (DIN EN 843-1)

flexdo (MPa)

caracteristica

caracteristica

Resisténcia a

compressao 1000 MPa - - -
por flexao
Temperatura
maxima de uso 1950°C - - -
no ar
Coeficiente de 8,2x10%°Ct 7,2x10%°C+t
5 8,2 x10%/K (100°C) (100°C) 9,0 x 10%°C-1
SXpansao (20-1000°C) 10,0 x106°CT 9,0 x 106 °C* (500°C)
térmica linear (1000°C) (1000°C)
Coeficiente de  20°C 27,8 WmK1
condutividade  1000°C 5,5 WmK-1 29’6&7;‘_1'(_1

térmica

1500°C 4,5 WmK1
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DISCUSSOES
Catélogo Amostra Amostra Amostra
fabricante virgem envelhecida desenvolvida
Dureza ] 129412 ] 14,4+ 0,3 (2.4)
(GPa) o 14,9+ 0,6 (12/2)
Modulo de
Weibull  (m) ) 12,2 ) 8
: R, =2,00um 3 3
Rugosidade R, = 2,40um R, = 5,00pm R, = 0,60pm
Resisténcia
- 110,22 £ 10,1 2155+ 2
média (MPa) 0 0 0,5 %26
Tensao
(MPa) - 65 100

P.=0,999
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DISCUSSOES

Para ilustrar as condicdes criticas de trabalho das placas, a reducdo dos valores de propriedades da
alumina a temperatura de 1500°C sdo mostrados, adaptados de Munro, R.G., [3].

Propriedade 20°C 1500°C Reducéao
Dureza HV1 (GPa) 15 2,5 83%
Resisténcia

_ 395 125 68%
caracteristica (MPa)
Mdédulo de Weibull 11 11 -
Resisténcia

3 0,28 90%

compressao (GPa)

Condutividade
33 6,23 81%
térmica W.m1.k1
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CONCLUSOES

As placas de deslizamento virgens foram caracterizadas - resultados dos ensaios realizados foram
comparados com os valores informados no catalogo do fabricante, que ficaram coerentes entre eles e com
valores apresentados na literatura.

Os tamanhos de graos encontrados nas imagens do MEV da amostra virgem foram inferiores ao valor
especificado pelo fabricante. Pode ser interpretado que o valor informado seja um valor maximo.

Os resultados de resisténcia a flexdo foram inferiores ao especificado pelo fabricante. O possivel motivo
para isto foram as falhas superficiais introduzidas durante o processo de corte das amostras para ensaio de
flexdo a partir de uma placa de deslizamento. O alto valor do médulo de Weibull indica baixa dispersao dos
valores de resisténcia, e conseqientemente, uma distribuicio homogénea dos defeitos tridimensionais
(poros, trincas) nas microestruturas.

Analises das amostras envelhecidas mostraram que 0s processos de degradacdo ocorrem com a
permanéncia na temperatura de trabalho do forno. As propriedades fisicas ja ficam consideravelmente
reduzidas as temperaturas de 1750°C.

Imagens de MEV mostram grande crescimento dos tamanhos de grédos apos trabalho a alta temperatura
durante aproximadamente 2 anos, e analises por EDS a existéncia de Mo e Ca precipitados no contorno dor
graos.

A auséncia de grandes solicitacbes mecanicas pode ser uma justificativa para que a densidade e as
propriedades mecanicas ndo sejam as mais altas possiveis. Outros fatores, a porosidade que reduz a
condutividade térmica, e o acabamento superficial, reduzindo a dificuldade de retificagéo.
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CONCLUSOES

Resultados de densidade das amostras desenvolvidas com p6 com ligante mostram que 0 peneiramento,
limitando o tamanho dos aglomerados em 100um melhora o comportamento da consolidacdo e
sinterizacao.

Imagens do MEV mostram a presenca de defeitos caracteristicos do processo adotado neste trabalho.

Os defeitos encontrados na microestrutura da amostra desenvolvida ilustram a importancia do controle do
tamanho e da distribuicdo dos poros como indicadores do empacotamento das particulas no compacto
verde.

A comparacéo das propriedades especificadas pelo fabricante com os resultados dos ensaios realizados
mostraram que as amostras desenvolvidas ficaram com a microestrutura com tamanho de graos menores
gue o informado, com uma eventual vantagem para as pecas desenvolvidas posto que um dos principais
processos de envelhecimento € o crescimento de graos.

O processamento do p6é de alumina, embora ainda ndo completamente aperfeicoado, como a
homogeneizacdo da solucdo aquosa do pé com o aditivo, e 0s processos de secagem e desaglomeracéo,
produziu resultados bastante aceitaveis. As propriedades térmicas e mecanicas das amostras
desenvolvidas ficaram em bom acordo com a especificacdo e com valores encontrados na literatura.

A utilizacdo da tecnologia de moldagem por prensagem uniaxial para producdo de ceramicas avancadas
deve ser considerada com a introducdo de otimizacdes de processo, como a tecnologia de prensagem a
vacuo, que permite que pecas grandes possam ser prensadas com pods sub-micrométricos com
microestrutura homogénea.




