UNEeSP i UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA

“JULIO DE MESQUITA FILHO”
CAMPUS DE GUARATINGUETA

CAMILA CRISTINA SILVA DO PRADO
SILVIA SHIBATA

FRACTOGRAFIA QUANTITATIVA E O CONCEITO DE
TENACIDADE A FRATURA PARA A ANALISE DO
EFEITO DE CHOQUES TERMICOS EM TiO,

Guaratingueta
2012



CAMILA CRISTINA SILVA DO PRADO
SILVIA SHIBATA

FRACTOGRAFIA QUANTITATIVA E O CONCEITO DE
TENACIDADE A FRATURA PARA A ANALISE DO
EFEITO DE CHOQUES TERMICOS EM TiO,

Trabalho de Graduagdo apresentado ao Conselho de
Curso de Graduagao em Engenharia de Materiais da
Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratingueta,
Universidade Estadual Paulista, como parte dos
requisitos para obten¢do do diploma de Graduacdo em
Engenharia de Materiais.

Orientador: Prof. Dr. Luis Rogério de Oliveira Hein

Co-orientadora: Prof*. Ma. Kamila Amato de Campos

Guaratingueta
2012



Prado, Camila Cristina Silva do
P896f Fractografia quantitativa e o conceito de tenacidade a fratura para a
analise do efeito de choques térmicos em TiO2 / Camila Cristina Silva do
Prado, Silvia Shibata — Guaratingueta : [s.n], 2012.
72 f. 1l
Bibliografia: f. 69-72

Trabalho de Graduacdo em Engenharia de Materiais — Universidade
Estadual Paulista, Faculdade de Engenharia de Guaratingueta, 2012.

Orientador: Prof. Dr. Luis Rogério de Oliveira Hein

Coorientadora: Kamila Amato de Campos

1. Dioxido de titdnio 2. Fractografia I. Silvia Shibata II. Titulo

CDU 669.295




IINESP ¥ IINIYERSIDADE ESTADIU AL PAULISTA
Faculdade de Engenharia (o Campus de Guaratinguetd

. “FRACTOGRAFIA QUANTITATIVA £ O CONCEITO DE TENACIDADE
A FRATURA PARA A ANALISE DO EFEITO DE CHOQUES TERMICOS EM
TiOy™

CAMTLA CRISTINA SILYA DO PRADO
SILVIA SHIBATA

ESTE TRABALMO DL GRADUACAO FOY FULGADOD ADCQUADC COMO PARTE DO
REQUISITO PARA OBTENG AU DO DIPLOMA DE
“GRADITADO FM ENGENHARTA DE MATERTATS™

APROVADO EM STUA FORRA FINAL PELO CONSELHO DE CURMG DE
GRADUACAOQE EI\}ZE?HARIA DE MAT AIS

1 i (o & 0. fton ‘

BANCA TXAMINADORA:

e B o
-’ \ / / s n: / —
( ‘»‘//gza/'y ///(/4’11/4/}%4\/
Pro# Dr. L1 118 ROGERIO DE OLIVESRA HEIN
Orientador TNESP-FEG

7%"1\;‘?‘0- o :&IMP&)
Profa. M.Eng. KAMILAAMATO DE CAMPOS
UNESP-FLG

S, D, P ko Soumer
" Eng. SAMTA DANUTA BREJAO DE SOUZA
UNESP-FEG

Dezewbos de 2012



DADOS CURRICULARES

CAMILA CRISTINA SILVA DO PRADO

NASCIMENTO 30.06.1987 — Sao José do Barreiro / SP

FILIACAO Paulo Roberto do Prado
Wilma Maria da Silva Prado

2006 /2012 Curso de Graduagao
Engenharia de Materiais - Universidade Estadual Paulista



DADOS CURRICULARES

SILVIA SHIBATA

NASCIMENTO 08.08.1987 — Sao Paulo / SP

FILIACAO Mirio Yukio Shibata
Doris Rosania Santa Rosa Shibata

2007 /2012 Curso de Graduagao
Engenharia de Materiais - Universidade Estadual Paulista



DEDICATORIA

De modo especial, aos nossos pais, pelo incansavel
incentivo durante todos estes anos de graduacao.



AGREDECIMENTOS

Em primeiro lugar agradecemos a Deus, fonte da vida e da graca. Agradecemos
por nossas vidas, por nossa inteligéncia, por nossa saude, por nossas familias e amigos;

ao nosso orientador, Prof. Dr. Luis Rogerio de Oliveira Hein que sempre nos
incentivou, agradecemos pela dedicacao, auxilio, empenho e por toda a amizade nestes
anos de graduacao;

a nossa co-orientadora Proff. Ma. Kamila Amato de Campos que nos auxiliou
sempre de maneira correta, pelo auxilio e pela amizade cada vez mais evidente;

ao aluno de graduagao Daniel Murasawa por toda ajuda e dedicagéo;

aos professores do departamento de Materiais, por toda a instrugdo e experiéncia,
sendo estas necessarias para a nossa formacao profissional;

aos técnicos do Departamento de Materiais, em especial aos técnicos, Wilson,
Neto e Mané, pela disposicao e atencao sempre quando requerida;

as funcionarias da Biblioteca do Campus de Guaratinguetd pela dedicacao,
presteza e principalmente pela vontade de ajudar;

a0s NOSSOS amigos que nos proporcionaram momentos de grande cumplicidade,
sendo momentos estes responsaveis por nossa formagdo quanto pessoa;

por fim, agradecemos de maneira especial a nossas familias, que nos momentos
mais dificeis nos apoiaram, sempre com muito amor, carinho e um grande respeito.



EPIFAGRE

“A mente que se abre a uma nova ideia

jamais voltara a seu tamanho original.”

Albert Einstein



PRADO, C. C. S.; SHIBATA, S. Fractografia Quantitativa e o Conceito de
Tenacidade a Fratura para Analise do Efeito do Choque Térmico em TiO,. 2012.
72 f. Trabalho de Graduacao (Graduagdo em Engenharia de Materiais) — Faculdade de
Engenharia do Campus de Guaratingueta, Universidade Estadual Paulista,
Guaratingueta, 2012.

RESUMO

O presente trabalho avalia o emprego do ensaio de flexdo semicircular (SCB) como
alternativa ao ensaio de flexdo convencional para a andlise do efeito de choque térmico.
Ainda, estuda o comportamento das superficies de fratura geradas pela andlise do
comportamento monofractal, que permite avaliar as contribuicdes da microestrutura e do
contexto mecanico na formacao de relevos durante a propagagdo de trincas. A analise fractal ¢
feita a partir de mapas de elevagao obtidos pelo método de reconstrugdo por extensao do foco
de pilhas de imagens digitais adquiridas em microscopio Optico. Os corpos de prova
empregados foram amostras semicirculares prensadas de TiO, (rutilo) com e sem choque
térmico, preparadas para ensaios em modo I de carregamento. Foram produzidos também,
corpos de prova em forma de barras para andlise estatistica de Weibull. A partir do ensaio de
flexao trés pontos, foi possivel verificar a variacdo da resisténcia a fratura entre as amostras
apos a realizacdo do choque térmico e na condi¢do natural. O ensaio SCB mostrou-se viavel
para a andlise da resisténcia a choques térmicos. Os resultados demonstraram que o valor da

tenacidade a fratura diminui com o tratamento de choque térmico.

PALAVRAS CHAVES: titania, choque térmico, ensaio SCB, anélise fractal.
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ABSTRACT

The present study evaluated the use of semicircular bending test (SCB) as an alternative
to conventional bending test to examine the effect of thermal shock. Still, studies the behavior
of fracture surfaces generated by monofractal behavior analysis, which allows us to evaluate
the contributions of the microstructure and the mechanical context in forming reliefs during
the crack propagation. The fractal analysis is made from elevation maps obtained by
reconstruction method by extension of the focus stacks of digital images acquired in
microscope. The specimens used were samples semicircular pressed TiO2 (rutile) with and
without heat shock, prepared for testing mode I loading. Were also produced, specimens in
the form of bars for Weibull statistical analysis. From the three-point bending test, we found
the variation of fracture toughness between the samples after the heat shock and natural
condition. The SCB test was feasible for the analysis of thermal shock resistance. The results

showed that the value of the fracture toughness decreases as the heat shock treatment.

KEYWORDS: titania, thermal shock test, SCB (semi - circular bending), fractal analysis.
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1. INTRODUCAO

Para o desenvolvimento do presente trabalho de pesquisa sobre o comportamento fractal
de fraturas em condi¢dao natural e com choque térmico, € necessario estabelecer referéncias
para a analise fractal de superficies de fratura, avaliando, a partir de ensaios de tenacidade a
fratura no modo I, o comportamento de fraturas em materiais frageis, sob o regime linear
elastico.

O desenvolvimento do projeto trouxe uma série de questdes que serdo abordadas na
presente proposta como, por exemplo, a variacdo do comportamento mecanico de materiais
frageis, no caso cerdmico, apos sofrer uma variacdo brusca de temperatura e como essa
variacao interfere na dimensao monofractal da amostra analisada.

O presente trabalho propoe a realiza¢do de ensaios de flexao trés pontos em amostra de
barras retangulares e semicircular (SCB, semicircular bending), com entalhe pré-formado, em
condi¢do natural ou com choque térmico, para a geracao e analise de fraturas no modo I de
carregamento (modo de abertura por tracdo), em materiais ceramicos, no caso dioxido de
titdnio (rutilo), sempre sob regime linear elastico.

Assim, visa ampliar a profundidade e o alcance de projetos ja em andamento, e
disponibilizar referéncias e métodos para a avaliagdo fractal de superficies de fratura.
Podendo assim, a partir dos resultados que serdo discutidos adiante, ter base e fundamento
para avaliacdo do material estudado em condigdes descritas acima, porém, em outros modos

de carregamento.

1.1 Objetivo

O presente trabalho tem como objetivo analisar se os valores monofractais das regides
de relevo formado ao longo de uma fratura de ceramica, Titania (TiO,), tem variagdo em
relagcdo ao tratamento térmico sofrido pelas amostras, no caso choque térmico.

Comparagao entre os métodos de ensaios de barras retangulares ¢ SCB para verificagao

do método mais eficaz.



19

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Ceramica

Segundo Callister (2007), as ceramicas sdo compostos predominantemente formados
entre elementos metalicos e ndo-metalicos, para os quais as ligagcdes interatdmicas ou sao
totalmente i6nicas ou predominantemente idnicas tendo, porém, alguma natureza covalente. O
termo “ceramica” vem da palavra grega keramikos, que significa “matéria queimada”,
indicando que as propriedades desejaveis desses materiais sdo atingidas normalmente através
de um processo de tratamento térmico a alta temperatura chamado de cozimento.

Costa (2006), cita que a grande variedade de materiais que se enquadram nessa
classificagdo inclui as ceramicas compostas por materiais argilosos (ceramicas tradicionais), e
as ceramicas avancadas (compostas basicamente por o6xidos). Tipicamente, esses materiais
sdo excelentes isolantes a passagem de eletricidade e calor, e resistem a altas temperaturas e a
ambientes severos, mais do que metais e polimeros. Em relagdo ao seu comportamento
mecanico, as ceramicas sao duras, porém sao muito frageis e quebradigas.

As ceramicas tradicionais sdo obtidas por materiais de baixo custo, sendo estes argilas,
calcarios, feldspatos e outros materiais cristalinos inorganicos nao-metalicos. Geralmente,
estdo envolvidas na utilizagdo de cerdmicas para construcao civil (tijolos, telhas e blocos),
ceramica para revestimentos (pisos e azulejos), ceramicas decorativas (vasos e utensilios de
mesa) e ceramicas brancas (lougas sanitarias).

Ja as ceramicas avangadas, sdo obtidas de forma sintética, por meio de reagdes
quimicas. Sdo produzidas a partir de pds de compostos quimicos complexos e sua producgao
exige um controle cuidadoso e preciso em cada etapa de producdo. A aplicacdo de tais
cerAmicas ¢ muito abrangente. E utilizada desde na bioquimica em implantes dentarios, até na
eletronica em sonares e sensores. Suas aplicagdes estdo presentes em diversas areas industriais
devido, principalmente, as suas caracteristicas incomparaveis. Elas suportam temperaturas
que fundiriam o ago e resistem a maioria dos corrosivos quimicos, mas a sua grande
desvantagem, assim como as demais cerdmicas, ¢ o fato de ser extremamente quebradiga, o
que dificulta sua implantagdo em outros ramos industriais. Essas propriedades, bem como nos
demais materiais, ¢ influenciada pela qualidade das matérias-primas utilizadas. Assim sendo,

qualquer tentativa de controle das propriedades de um produto deve passar pelo entendimento
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das propriedades basicas dos materiais, bem como pelo processo de fabricagdao durante o qual
a microestrutura final se desenvolve. O processo geral da fabricacao das ceramicas avangadas

estd esquematizado abaixo:

Mindsio BEMEFICIAMENTO

,

PREPARACAOQDOS POS
({ moagem vt fira, mélodos quimicos e fizcos)

-

POS CERAMICOS ESPECIAIS

v

PROCESSAMENTO AVANCADO
(Conformago, Sintenizaghn, Acabamento)

v

CONTROLE DE QUALIDADE Caradenzagio >

e Medida das
( FRODUTO FINAL )

™\ Propriedades
Figura 1 - Fluxograma esquematico do processamento ceramico (COSTA, 2006)

Boschi (1996) cita em seu trabalho que a principal diferenca entre as ceramicas
avangadas das tradicionais ¢ fundamentalmente a maior exigéncia para as primeiras, no que
diz respeito a conformidade e confiabilidade. Fundamentalmente, cerdmicas avangadas e
tradicionais sdo iguais, e todas as teorias de uma sdo aplicaveis a outra. O papel de cada uma
dessas etapas, principalmente, ¢ a inter-relacdo entre elas no desenvolvimento da

microestrutura responsavel pelas propriedades finais do material (Callister, 2006).
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2.1.1 Tipos de ligacOes e Estrutura das ceramicas

Uma vez que as ceramicas sao compostas por no minimo dois elementos, sua estrutura
cristalina, em geral, ¢ mais complexa do que as exibidas pelos metais. A ligagdo atdomica
nesses materiais varia desde puramente idnica até¢ totalmente covalente, muitas exibem a
combinac¢do dos dois tipos, mas ¢ predominantemente idonica (PADILHA, 1997). Logo, sua
estrutura cristalina ¢ composta por ions ao invés de dtomos eletricamente neutros, como no
caso dos metais. Portanto, nos materiais ceramicos i0nicos, além do tamanho relativo dos
cations e anions, deve-se ter neutralidade elétrica (Boschi, 1996).

Segundo Kingery (1997), em geral, as estruturas das ceramicas s3o mais complexas,
devido ao fato de que, enquanto a maioria dos metais possui estruturas cristalinas dos tipos
cubica de corpo centrado (CCC), cubica de face centrada (CFC) e hexagonal compacta
(HPC), as ceramicas exibem uma mais ampla variedade de estruturas. Estruturas cerdmicas
estaveis sdo formadas quando os anions que envolvem os cations estdo em contato entre si.

Trés fatores afetam as estruturas das cerdmicas, a estequiometria do cristal, a relagdo

entre os raios € a propensao por covaléncia e coordenagdo tetraedral.

- Estequiometria do cristal: qualquer cristal tem que ser eletricamente neutro, a soma das
cargas positivas deve ser balanceada por um nimero equivalente de cargas negativas, um fato
que ¢ refletido nas equagdes quimicas. Essa exigéncia impde severas limitagdes nos tipos de

estruturas que os ions podem assumir.

- Relagdo entre os raios: uma vez que os elementos metalicos cedem elétrons quando ficam
ionizados, os cdations sdo, em geral, menores em tamanho do que os anions e
consequentemente a razao entre seus raios ¢ menor do que uma unidade. Cada cétion precisa
ter tantos anions como vizinhos mais proximos quanto possivel. Os anions também precisam
de um niimero maximo de cations como seus vizinhos. Estruturas ceramicas estaveis sio
formadas quando aqueles anions que estao ao redor de um cation estdo todos em contato com
o cation. O numero de coordenagdo (numero de anions vizinhos mais proximos para um
cation) esta relacionado a razdo entre os raios de cations e anions. Para um numero de
coordenacdo especifico existe uma razao rc/ra critica minima, onde essa razao critica pode ser

determinada a partir de consideragdes puramente geométricas. Para razdes menores que
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0,155, o cation € muito pequeno em relagao ao anion, e o cation esta ligado a dois anions de
maneira linear. Se a razao estiver entre 0,155 e 0,225, o nimero de coordenacgdo para o cation
¢ 3, formando um triangulo eqiiilatero, onde cada vértice ¢ um anion e o cation estd no centro.
O numero de coordenagdo 4 ¢ para valores entre 0,225 e 0,414, o cation esta no centro de um
tetraedro. Para razdes entre 0,414 e 0,732 o cation pode ser considerado como estando dentro
de um octaedro, circundado por seis anions. O niimero de coordenacdo 8 ¢ para valores entre
0,732 e 1,0, com anions localizados em todos os vértices de um cubo e um cation no centro.

Os numeros de coordenagao mais facilmente encontrados nas ceramicas sao 4, 6 ¢ 8.

- Propensdo por covaléncia e coordenacao tetraé¢drica: em muitos componentes, coordenacao
tetraédrica ¢ observada apesar do fato de que a relagdo dos raios poderia prever de outra
maneira. Por exemplo, existem muitos componentes com relagdo dos raios maiores do que
0,414 com arranjo tetraédrico, ao invés de octaédrico, tais como na mistura de zinco e
wurtzita. Esta situacdo tipica aparece quando a caracteristica covalente da cadeia ¢ realgada,
tais como quando os cations com alto poder de polarizacao sdo unidos aos anions que sao
prontamente polarizados, € em atomos com hibridagdo sp?, tais como Si, C e Ge, tende a

estabilizar a coordenacao tetraédrica por razdes 6bvias (BARSOUM, 2003).

2.2 Titania

Segundo Santana (2005) o didxido de titanio puro (TiO;) € um sélido cristalino incolor
e estavel. Possui massa especifica média de 4,25 g/cm e limite de cisalhamento variando entre
69 a 103 MPa. Possui mais caracteristicas acidas do que basicas, porém possui carater
anfotero.

H4 um grande interesse da comunidade cientifica no estudo da titdnia, como exemplo,
como biomaterial, uma vez que a titania tem grande capacidade de esterilizagdo quando
devidamente estimulada.

A relacdo entre a superficie atomica da estrutura e outras propriedades fisicas e
quimicas ¢ provavelmente uma das mais importantes realizagdes da ciéncia das superficies.

Por causa da mistura de ligagdes i0nicas e covalentes, a estrutura da superficie tem uma forte
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influéncia sobre a superficie quimica local comparada aos metais ou elementos
semicondutores.

Volumes ndo estequiométricos influenciam as propriedades da superficie da TiO, em
diversos caminhos. Defeitos de superficie sdo localizados nas bordas, nas vacancias do
oxigénio, defeitos lineares, impurezas comuns, ¢ na manifestagdo da cristalografia dos planos.

O TiO; cristaliza em trés principais formas: rutilo, anatase e brookita. Abaixo estdo

esquematizadas as trés estruturas:

Figura 2 - (a) anatase; (b) brookita; (c) rutilo (COSTA, 2006)

Entretanto, apenas o rutilo e a anatase tem papel na aplicagdo da titania, e tem servido
de estudo. Ambas as estruturas sao formadas por atomos de titdnio circundados por seis
atomos de oxigénio, em uma rede octaédrica quase distorcida. Em cada estrutura, as duas
ligagdes entre o titdnio e o oxigénio no apice do octaedro sdo ligeiramente maiores. Um
importante desvio de 90° no angulo da ligacdo ¢ observado na anatase. No rutilo, a vizinhanga
octaédrica faz parte do plano (110). Na anatase o encontro das redes octaédrica forma o plano
(001). Eles sao unidos com suas bordas e com o plano octraédrico. Em todas as trés estruturas
da titania, os empilhamentos dos octaedros resultam em atomos de oxigénio em trés direcdes
distintas (BARSOUM, 2006). Abaixo estdo esquematizadas as duas estruturas da titania,

rutilo e anatase:
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Figura 3 - Estruturas da titdnia na forma de rutilo e anatase (BARSOUM, 2006)

(110)

(110)

{100)

Figura 4 - Cristal de titania (BARSOUM, 2006)
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2.3 Prensagem

Segundo Albero et al. (2000) a prensagem ¢ a operagdo de conformacdo baseada na
compactacdo de um pd granulado contido no interior de uma matriz rigida ou de um molde
flexivel, através da aplicagdo de pressdo. A prensagem ¢ dividida em trés etapas:
primeiramente, € feito o preenchimento da cavidade do molde, depois € feita a compactacdo
do po, e por fim, a extra¢do da peca.

Distinguem-se duas modalidades principais de prensagem: a prensagem uniaxial e a
prensagem isostatica.

A prensagem uniaxial (Figura 5) consiste na compacta¢do do p6 em uma matriz rigida,
por aplicagdo de pressdo na direcdo axial, através de pung¢des rigidos. E, geralmente, utilizada
para conformar pegas que ndo apresentam relevo superficial na direcdo da prensagem. A
carga ¢ aplicada em um tnico sentido (efeito simples) quando se deseja obter uma peca com
espessura pequena ¢ geometria simples. Por outro lado, para conseguir pecas de grandes
espessuras e geometria complexa, com uniformidade de compactacdo, ¢ indispensavel que a

prensagem seja feita nos dois sentidos (efeito duplo).

L

Efeito simples Efeito duplo
Figura 5 - Esquema da prensagem uniaxial (ALBERO et al., 2000)

Na prensagem isostatica (Figura 6), a compactagdo do pé se da no interior do molde
flexivel, sobre o qual atua um fluido pressurizado. Este procedimento assegura uma

distribuicao homogénea da pressao sobre a superficie do molde. Geralmente, ¢ empregado na
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fabricagdo de pecas de formas complexas, que apresentam relevos em duas ou mais diregdes,

ou pecas onde uma das dimensdes ¢ muito maior que os demais, como tubos e barras.

ph de
prensapem

Figura 6 - Esquema da prensagem isostatica (ALBERO et al., 2000)

A preparagao do p6 a ser compactado € de extrema importancia, uma vez que o

resultado da compactagdo sera melhor se a mistura das matérias-primas for intima e

o~

homogénea, assim como os aditivos. Além disso, para a obtencdo de bons resultados
importante que os granulos que constituem o po sejam de geometria esférica, ou
aproximadamente esférica, de tamanho superior a 60 um, e textura mais homogénea possivel
(COSTA, 2006).

Albero et. al. (2000) cita em seus trabalhos que com base nas mudangas estruturais a
que ¢ submetido o corpo com o aumento de pressdo e levando-se em conta os intervalos de
pressdo em que predominam cada um dos mecanismos descritos, a compactagdo de um
material granulado pode ser idealmente dividida em trés estagios de compactagao:

- Estagio I ou inicial: estende desde o inicio da compactagcdo do material até o valor em que os
granulos atingem o grau maximo de empacotamento sem que ocorra sua deformagdo ou
destruicao;

- Estagio II ou intermediario: compreende o intervalo de pressdes que se estende desde a
pressdo de fluéncia até o valor final da pressao;

- Estagio III ou final: inicia quando a porosidade intergranular, e a distribuicdo de tamanho
dos poros ¢ monomodal.

As caracteristicas mecanicas dos granulos tais como dureza, resisténcia mecanica e
plasticidade adequada, devem ser suficientes macias e deformaveis, para que durante a fase de

compactagdo, em pressoes moderadas, se deformem plasticamente, facilitando o deslizamento
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das particulas que o compde. Entretanto, os granulos, ndo devem ser frageis, moles e
deformaveis a ponto de se romperem, deformarem ou aglomerarem uns aos outros durante o
processo da prensagem. Mas essas caracteristicas dependem da sua porosidade e do tamanho
das particulas que o compde (COSTA, 2006).

A variagdo experimentada pela compacidade e pela estrutura porosa da massa durante a
operacdo de prensagem, assim como a microestrutura resultante da peca depende
fundamentalmente, por um lado, do comportamento mecanico dos granulos, que ¢ fungdo de
caracteristicas estruturais das particulas que formam os granulos. A velocidade com que a
carga ¢ aplicada, bem como o tempo de permanéncia na carga maxima, exerce um grande
efeito na recuperacdo eléstica e na saida de gases durante a compactacdo, praticamente nao
exercendo influéncia, entretanto, sobre a compacidade e sobre a microestrutura da peca
resultante (ALBERO et al., 2000).

Os aditivos devem ser utilizados com o devido cuidado, pois estes devem ser muito
bem definidos, tendo em vista o efeito que possam exercer sobre 0 comportamento mecanico,
tanto dos granulos como da peca conformada.

Os ligantes organicos tém a funcao de conferir ao granulo e a peg¢a conformada uma
resisténcia mecanica e devem ser empregados em propor¢ao a 5% em peso. Os plastificantes
aumentam a deformabilidade do ligante e reduzem sua capacidade de adsor¢do da umidade do
ambiente.

A compressao eldstica, uma das etapas da prensagem iniciada na fase intermediaria,
aumenta consideravelmente no estagio final. Esta energia eléstica, que permanece armazenada
durante a fase de compactacdo, comeca a ser dissipada a medida que se retira a carga e extrai-
se a pega, provocando um aumento nas suas dimensdes. Este aumento se da tanto na direcao
que se aplicou a carga durante a compactagcdo, como também na direcdo perpendicular a
aplicacdo da carga. Se o aumento das dimensdes se d4 de forma excessiva ocasiona, com
freqliéncia, problemas e defeitos nas pecas (ALBERO et al., 2000).

Segundo Costa (2006) esta expansdo sempre aumenta o numero de pontos de contato
entre particulas por unidade de volume, o valor da deformag¢do em cada um dos pontos de
contato. Mas este valor da expansdo diminui & medida que se aumenta a plasticidade, pelo
aumento do teor de 4gua ou qualquer outro tipo de plastificante.

O efeito da diminuicdo da expansao também ¢é observado quando a velocidade da
aplicagdo da carga ¢ diminuida, ou quando se aumenta o tempo de aplicacdo da pressdo. Este

efeito, que ¢ mais acentuado, ¢ a duracdo do ciclo da prensagem e favorece o reordenamento
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das particulas, que alcangam posicdes mais estaveis, reduzindo-se a quantidade de ar

aprisionado no interior do corpo.

2.4 Sinterizacao

Segundo Minatti (2009), a sinterizagdo ¢ um processo de consolidacdo a altas
temperaturas, indicando uma unido das particulas, com isso ocorre um aumento da resisténcia
mecanica. Esse aumento da resisténcia mecanica acarreta em uma retragao e densificagao das
amostras.

Ribeiro (2005) cita em seu trabalho que a sinterizagdo pode ser brevemente definida
como um processo termicamente ativado através do qual um conjunto de particulas apenas em
contato mutuo liga-se umas as outras, formando uma superestrutura rigida, total ou
parcialmente densa. Durante a sinterizagdo, as particulas ligam-se umas as outras por
contatos. Na sinterizagdo por fase solida, um pescogo unindo as particulas cresce por difusao.
A forga motora para a sinterizacao ¢ o ganho energético, ou seja, a diminui¢do da energia total
do sistema de particulas com a diminui¢do da area superficial total do sistema. Juntamente
com a sinterizagdo, o crescimento de grao pode ocorrer também.

A sinterizacdo pode ocorrer da metade a dois ter¢os da temperatura de fusdo. Durante o
processo de sinterizagdo, praticamente toda a porosidade da estrutura sera fechada (SILVA e
ALVES JR., 1998).

Neste trabalho as amostras foram submetidas a uma pré-sinterizagdo com posterior
sinterizagdo, pois, segundo Fernandes (2008) estes sdo recursos de baixo custo para um
melhor controle de temperaturas. Segundo Ribeiro (2005), a pré-sinterizagdo ¢ indicada
quando a peca conformada ¢ muito fragil e ndo permite o manuseio, mas deve passar por
alguma operacdo de ajuste na forma antes da sinterizacdo, quando a estrutura ndo ¢ muito
dura e permite facilmente este tipo de alteracdo de forma. A pré-sinterizagdo aumenta

razoavelmente a resisténcia mecanica da pega.
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2.5 Choque Térmico

2.5.1 Obtencao e Preparacao das amostras

As amostras de ceramica devem ser pecas especialmente preparadas. Estas devem ser
utilizadas para a realizacdo da compressdo diametral, e obtidas por prensagem a seco. Este
método constitui na compressao de particulas de matérias-primas, até um volume tdo pequeno
quanto possivel, obtendo-se os efeitos de empacotamento e agregacao das particulas. O teor
de 4gua da mistura deve ser baixo, na faixa de 5% a 15%.

Cuidados devem ser tomados no armazenamento € no manuseio das amostras, para
evitar a introducdo por acaso de falhas, que podem ocorrer caso as amostras forem
comprimidas ou arranhadas.

As amostras devem ser limpas com agua ou liquido alternativo volatil (como acetona
ou etanol). Devem ser determinadas as dimensdes das amostras e suas respectivas massas,
para uma exatidao de 0,1% ou melhor. Deve ser calculada também a densidade volumétrica
de todas as amostras.

Por fim, as amostras devem ser secas a uma temperatura de 120 = 10°C por duas horas.
Apds as amostras estarem secas estas devem ser armazenadas em uma estufa a temperatura
ambiente, permanecendo nesta estufa até que sejam levadas ao forno para serem aquecidas e

posteriormente ser feita a realizagdo do choque térmico.

2.5.2 Equipamentos Requeridos

Segundo a norma ASTM 01525/2004, o choque térmico requer um sistema de
aquecimento/resfriamento, que consiste em um forno, equipamentos para manuseio das
amostras e um banho de dgua a temperatura ambiente.

O forno utilizado deve ser capaz de aquecer e manter um lote de amostras a requerida

temperatura, variando + 5°C da temperatura requerida. A temperatura deve ser medida com
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pares termoelétricos localizados nao mais do que 2 mm do ponto médio, onde as amostras
devem ficar dentro do forno.

Os equipamentos para manuseio das amostras devem ser adequados para que as
amostras possam ser retiradas do forno e levadas rapidamente ao banho de dgua de dentro de
um intervalo de tempo de 5 segundos.

O banho de dgua deve ter a temperatura em torno de 20 + 2°C. O volume do recipiente
deve ser apropriado, para prevenir que a temperatura da dgua ndo acres¢a mais do que 5°C
depois das amostras serem resfriadas. E recomendado que o recipiente do banho de agua fosse
grande o suficiente para que as amostras sejam resfriadas, sucessivamente, antes de alcancar a
base do recipiente, ou que contenha uma tela protetora perto da base do recipiente, para
prevenir que as amostras repousem diretamente na base do recipiente.

Um micrémetro com uma exatiddo de 0,002 mm ou menor, deve ser usado para medir
as dimensdes das amostras. O micrometro deve ter faces lisas, ndo deve ter ponta redonda ou

pontiaguda, pois pode danificar as pegas.

2.5.3 Especificacdo do Choque Térmico

Segundo a norma ASTM 01525/2004, a maxima exposicao da temperatura do forno
para o choque térmico, de cada ceramica avangada, sera determinada da maxima temperatura
requerida para cada aplicagdo, especificada em um teste de choque térmico comparativo ou
citado.

A temperatura inicial de exposi¢do pode ser determinada a partir de valores tabelados
de uma experiéncia teste, ou de um valor de 50% da maxima temperatura de exposicao.

Um suporte eficiente, para a pesquisa da variacdo de temperatura critica, pode ser
empregado onde a temperatura de exposi¢do inicial ¢ escolhida alta o suficiente a ponto de
uma resisténcia definitiva ser observada. A segunda temperatura de exposi¢ao ¢ escolhida a
partir do ponto médio da primeira exposi¢do ¢ faixa de temperatura. Cada temperatura
subseqiiente ¢ selecionada a partir do ponto médio entre a menor temperatura que produz uma
resisténcia maior do que 30%, e uma temperatura maior que produz uma resisténcia menor do

que 30%. A itera¢do deve continuar até que o intervalo de temperatura entre as iteragdes seja
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menor do que 100°C. Este procedimento minimiza o nimero de iteragdes necessarias para
identificar a varia¢ao de temperatura critica, comparada com a temperatura fixada.

No minimo 5 amostras devem receber o primeiro teste de choque térmico, em um
intervalo de tempo de no minimo 30 min de exposicdo para temperatura at¢ 600°C, e no
minimo 60 min de exposi¢do para temperaturas superiores a 600°C. Equilibrar na temperatura
exposta por um periodo de tempo de 15 min, depois do equilibrio, as amostras devem ser
removidas separadamente do forno, e transferidas cada uma delas para o banho de agua para o
resfriamento, tdo rapido quanto possivel, ndo ultrapassando 5 s. Ndo ¢ especificado o tempo
de permanéncia das amostras dentro do banho.

Uma vez encontrada a temperatura critica requerida o teste do choque térmico deve ser
repetido para esta temperatura, e para intervalos de temperatura de 50°C acima e abaixo desta
variacdo de temperatura. Deve ser calculada a resisténcia a tensdo média e desvio para trés
classes de amostras e comparados, entdo, os valores obtidos com os tabelados para cada classe
de amostras. Normalmente, um aumento no desvio € observado para amostras testadas no
intervalo de temperatura, podendo ajudar na determinacao do intervalo da temperatura critica.

Por fim, a analise fotografica ¢ recomendada para as amostras que receberam o choque
térmico, exposta a dada variagdo de temperatura. A fotografia pode ser util na determinagdo e
localizacdo de fraturas tipicas nas amostras, e taxar se o choque térmico produz uma mudanga
na popula¢do de trincas com a correspondente resisténcia, logo, deve ser analisado o
comportamento fractal das amostras de modo a identificar o aumento em tais populagdes de

trincas.

2.5.3.1 Fatores que influenciam a resisténcia ao choque térmico

O esforgo gerado pelo gradiente de temperatura, através da espessura dos componentes
de uma ceramica, ndo pode ser facilmente relatado. Este esforco pode conduzir o
desenvolvimento de trincas, lascas ou fraturas completas. Uma variacdo do gradiente de
temperatura pode causar choque térmico na forma de sucessivos resfriamentos ou
aquecimentos, ou combinacao destes efeitos. O comportamento do material pode ser muito
diferente para diferentes situacdes, e os fatores que influenciam as propriedades do choque

térmico em uma ceramica podem ser diferentes. Tais fatores sdo:
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- Caracteristicas de expansao térmica: determina o nivel de desenvolvimento térmico abaixo
do gradiente de temperatura estabelecido para o componente.

- Condutividade térmica e/ou difusividade térmica: afeta o gradiente térmico, o qual ¢
aumentado por transferéncia de calor dentro e sobre o componente.

- Propriedades elasticas: controla o nivel de tensdo desenvolvida pela tensdo térmica.

- Geometria do componente: controla a taxa de transferéncia de calor do componente
especialmente na espessura das paredes, e raios de curvatura de exposicdo dos cantos e das
faces.

- Tenacidade: determina o nivel de resisténcia que uma dada ceramica pode resistir.

- Distribuicao inicial de trincas: determina a tenacidade de uma amostra ceramica.

- Fraturas rigidas: controla a resisténcia de propagacao das trincas.

- Importancia da distribuicdo de porosidade: controla a resisténcia aos danos causados pelo
choque térmico.

- Condigao da superficie: afeta as trincas da superficie, as quais afetam a resisténcia e mudam

a transferéncia de radiagdo térmica de calor (ASTM C1525-04).

2.6 Ensaio SCB

Segundo Avyatollahi et al.,(2005) e colaboradores o modelo SCB (semi-circular
bending) € constituido por uma amostra semi circular de raio R, contendo um simples entalhe
de comprimento a, inclinado de um angulo B em relacao a vertical.

O ensaio deve ser realizado, preferencialmente, com carregamento compressivo, onde
sdo induzidos as fraturas de tragdo em modo I ou modo II (ALVAREZ, 2004). A amostra
deve ser colocada em dois suportes, estando estes a uma distancia 2S, e carregada com uma

carga vertical P, conforme Figura 7.
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Figura 7- Ensaio SCB (AYATOLLAHI et al., 2005)

Este modelo de ensaio tem sido muito utilizado por pesquisadores para medir modo [ e
modo misto I/II de tenacidade a fratura, mas este modelo era muito utilizado em materiais
rochosos.

O angulo de inclinagdo do entalhe com a vertical pode ser variado, indicando qual o
modo de carregamento, sendo que, quando B ¢ zero o modelo estd sujeito ao modo I puro
(modo de abertura). Ao aumentar o angulo 3, o modo II (ou modo deslizante) contribui na
deformacdo, consequentemente, a trinca ¢ maior. Modo Puro II ocorre em um angulo
especifico B em fungdo deuma/Re S/R.

Como para este tipo de ensaio ndo existe uma norma que faz as devidas
especificagdes, as dimensdes dos corpos de provas desta pesquisa foram adaptados a partir de
trabalhos ja publicados, seguindo basicamente as razdes a/R=0,3 e S/R=0,43 (AYATOLLAHI
et al., 2005).
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3 FRACTOGRAFIA

3.1 Conceito de Fractal

Segundo Assis et al (2007) o emprego do termo fractal pode ser temporalmente
localizado no ano de 1975, quando Benoit Mandelbrot pela primeira vez dele fez uso.
Mandelbrot sentiu a necessidade de encontrar um nome para descrever a geometria com que
buscava representar as reais formas da natureza. O nome “fractal” veio do adjetivo latim
fractus e do verbo frangere, que significava quebrar, fragmentar.

Um fractal ¢ um objeto que apresenta invariancia na sua forma a medida que a escala ¢
alterada mantendo-se a sua estrutura idéntica a original. Sdo formas geométricas incapazes de
serem classificadas nos moldes da geometria Euclidiana devido principalmente a trés
caracteristicas fundamentais: auto semelhanca (em diferentes niveis de escala), dimensao
fractal e sua complexidade infinita (BACKERS et al. 2005).

A auto semelhanga ¢ identificada quando uma por¢do de uma figura ou contorno pode

ser vista como réplica do todo, numa escala menor, como pode ser vista na Figura 8.
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Figura 8 - Exemplo de uma estrutura fractal retratando a caracteristica de auto semelhanca (Adaptacao
de ASSIS et al. 2007)
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A complexidade infinita refere-se ao fato de que o processo de geracao de uma figura
definida como sendo um fractal ¢ recursivo. Isto significa que quando se executa um
determinado procedimento, no decorrer do mesmo encontra se como sub-procedimento o
proprio procedimento anterior executado.

Finalmente a dimensao fractal, ao contrario do que ocorre na geometria Euclidiana nao

¢ necessariamente um valor inteiro (ASSIS et al. 2007).

3.2 Dimensao Fractal

A mais importante caracteristica que define um fractal ¢ a Dimensao Fractal. O conceito
de dimensao fractal vem sendo muito aplicado e utilizado atualmente. Na medicina, por
exemplo, ¢ utilizada como método de diagnostico quantitativo do cancer através da analise de
imagens de tumores. Estudos comprovam que tumores de cancer apresentam uma fronteira
com dimensao fractal superior as que em agregados de tecidos normais.

Segundo Marques (2012) o conceito de geometria fractal provou ser util na
caracterizagdo da superficie de fratura ja que estas apresentam relevo bastante rugoso o que
também pode apresentar auto similaridade em larga escala de ampliagdes.

Ao contrario do que ¢ observado na geometria Euclidiana, onde o valor da dimensao
representa a dimensionalidade do espago em que um objeto esta inserido, a dimensao fractal
representa o nivel de irregularidade de um fractal (BACKES et al. 2005).

Horovistiz et al., (2010) e colaboradores citam que desde quando foi proposto por
Mandelbrot, o conceito de dimensao fractal tem sido aplicado para descrever a formacao da
superficie em muitos fendmenos, associados aos modos materiais da estrutura ou falha.

A dimensao euclidiana representa o nimero de coordenadas necessarias para descrever
uma forma euclidiana. Geralmente estd associada a eixos perpendiculares especificos,
portanto em uma, duas ou trés dimensdes, algum ponto pertence a uma linha, area ou volume
respectivamente. Sendo assim as dimensodes associadas a geometria Euclidiana sdo formadas
sempre por numeros inteiros (ASSIS et al. 2007).

Essa diferenca nas defini¢des faz com que a dimensdo fractal venha a assumir valores
fracionarios. Estes valores fraciondrios se devem ao fato dela representar o nivel de ocupagao

no espaco pela forma e ndo o espago em si onde a forma esta inserida. Sendo assim quanto
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maior a irregularidade de uma forma, maior sera a sua dimensdo fractal (BACKES et al.
2005).

Considera se, por exemplo, a curva de Koch. A construgdo se da a partir de um
segmento de reta que em seguida ¢ dividido em trés segmentos iguais. Depois disto, substitui
se o ter¢o médio por um tridngulo equilatero retirando lhe a base. O processo interativo
consiste aplicar a mesma regra a cada um dos segmentos de reta que surgem da iteracao

imediatamente anterior, conforme pode ser verificado na Figura 9.

Figura 9- Quatro primeiros niveis para a constru¢do da curva Koch (Adaptagao ASSIS et al. 2007)

A literatura se baseia em diversas abordagens para estimar a dimensdo fractal de um
objeto ou imagem. Segundo Backes et al. (2005) e colaboradores alguns destes métodos sdo:
método massa raio, analise intersec¢do acumulativa, método Box-Counting e método Dividers
(Compass), etc. No presente trabalho o método utilizado para o calculo da dimenséo fractal
foi o método Box-Countig.

Segundo Campos (2010) a dimensao fractal (D) pode ser calculada considerando uma
linha de comprimento L, que ¢ dividida em N partes iguais, sendo que cada segmento dessa
reta ¢ dado por u=L/N.

Sendo que de maneira geral esse processo leva a uma relagdo do tipo:
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L
N=|I-1I"

Lo (1)

Extraindo o logaritmo de ambos os lados da equacgdo 1 temos a seguinte relagdo:

L )

Para um objeto compacto e uniforme, D ¢ um nimero inteiro igual a uma das dimensodes

da geometria euclidiana, mas para um fractal, tem-se que D ¢ igual a um ntimero fracionario.

4 MECANICA DA FRATURA

A mecanica da fratura ¢ uma ferramenta utilizada para analisar materiais ou estruturas
contendo trincas e fornecer respostas quantitativas para efeito do projeto. As trincas sdo
defeitos que apresentam singularidades, do ponto de vista de calculo de tensdes na sua ponta.
Para contornar este problema, foi proposto o fator de intensidade de tensdo K, o qual leva em
conta o esfor¢o aplicado sobre a estrutura e a dimensdo da trinca presente na estrutura
(CALLISTER,2007).

Para materiais contendo trincas, a teoria da elasticidade nao ¢ suficiente para prever o
comportamento estrutural do material sob acdo de esfor¢os para determinar o instante de
ruptura da estrutura.

A mecanica da fratura descreve a fratura de materiais em termos de leis aplicadas e de
propriedades macroscopicas dos materiais. Ela permite que se faca uma avaliagao
quantitativa, baseada na andlise de tensdes, relacionando a resisténcia a fratura do material a
carga aplicada e a geometria da estrutura ou componente contendo defeito. Normalmente, o
defeito ¢ substituido por uma trinca equivalente de modo que a resisténcia a fratura pode ser
estabelecida em termos de condigdes tensao-deformagao na ponta da trinca.

Na mecanica da fratura, assume se que a influéncia das cargas aplicada sobre o aumento
de tamanho da trinca pode ser representado em termos de certos pardmetros, que caracterizam

a intensidade tensdao-deformagao proximo a ponta da trinca (SOARES, 1997).
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4.1 Tenacidade a Fratura

A tenacidade a fratura de um material ¢ uma medida de energia que ela absorve antes e
durante o processo de fratura. Trata se de um parametro muito importante para caracterizacao
do material, uma vez que ele estd associado a resisténcia a fratura do material.

A tenacidade de um material representa a sua capacidade de resistir a uma dada
intensidade de tensdo na ponta da trinca presente neste material, evitando a sua fratura. Para
materiais com comportamento elastico-linear, a tenacidade pode ser descrita em termos do
fator de intensidade K. Em condicdo de carregamento elastico, tem se a quantificacdo da
tenacidade em termos de:

— Kc¢: condigdo de estado plano de tensao e,
— Kjc: condigdo de estado plano de deformagao.
O parametro Kjc ¢ relevante na avaliagdo de propriedades de materiais, porque ¢ uma

constante que independe das dimensdes do corpo de prova (SOARES, 1997).

4.2 Resisténcia a Fratura

Segundo Callister (2006) o comportamento tensdo-deformacdo das cerdmicas frageis
ndo ¢ avaliado através do ensaio convencional de tragdo, como os materiais metalicos, por trés
principais motivos:

— Dificuldade na confecgdo de corpos de prova cerdmicos na geometria exigida;
— Dificuldade em prender materiais frageis;
— Ceramicas falham apds a deformacdo em apenas 0,1%.

Por essas razdes o mais indicado ¢ o emprego de ensaios de flexdo universal com
carregamento em trés ou quatro pontos.

A tensdo no momento da fratura quando se emprega esse ensaio é conhecida por
resisténcia a flexdo ou resisténcia a fratura. Sendo, para uma secdo retangular reta, a

resisténcia a fratura ¢ dada por:
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 3FL
% = 2haz (6)

5 METODOLOGIA UTILIZADA

Os processos para obtencdo dos corpos de prova, todos os ensaios e as analises foram
realizados nos laboratorios do departamento de Materiais e Tecnologia na FEG/UNESP do

campus de Guaratingueta.

5.1 Preparacao dos corpos de prova

Para a prepara¢do dos corpos de prova, tanto para as barras quanto para as amostras
semicirculares, misturou-se a cada 50 g de titania (TiO;), 6 gotas de alcool polivinilico
(PVal), que ¢ utilizado como ligante, e 10 % de 4dgua destilada. A mistura foi homogeneizada

no almofariz e peneirada até obter a consisténcia desejada.

5.1.1 Prensagem

Apos a preparagao do po, este foi colocado em molde bipartido (Figura 12) com 60
mm de didmetro e levado a prensa para o processo de conformacdo dos pos. A prensa
utilizada foi uma prensa hidrdulica uniaxial de marca Ribeiro, mostrada na figura 8. A forca
aplicada ao molde foi de aproximadamente 1040,0 kgf durante um tempo de 60 s. Foram
prensadas, aproximadamente, 100 amostras semicirculares.

Para a confeccdo das barras o p6 de titania foi colocado no molde retangular (40x5)

mm, sendo que a forca aplicada sob o molde foi de aproximadamente 815 Kgf.
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5.1.2 Secagem, Pré-sinterizacédo e Sinterizacao

Depois de prensadas, as amostras foram levadas para a secagem em estufa, de marca
Fanem-modelo 315 SE, durante 2 horas a 110°C. Em seguida, as amostras foram pré-
sinterizadas a 1000°C, com uma razao de aquecimento de 3°C por minuto em um patamar de
1 h em forno do tipo mufla, marca EDG-1800.

Para a sinterizacao final, as amostras foram levadas ao forno de marca EDG, modelo
F-1700C (apresentado na figura 14), e submetidas a uma temperatura de 1450°C em um
patamar de 1 hora, sendo que a taxa de aquecimento foi de 10°C/min até uma temperatura de
1000°C e de 3°C/min até atingir 1450°C. Apds a sinterizagdo, as amostras apresentaram um

diametro de, aproximadamente, 48 mm.

5.2 Realizacédo do Choque Térmico

Assim, 50 amostras semicirculares foram submetidas ao choque térmico, segundo a
norma ASTM — C 1525/2004 (conforme explicado no item 2.5.3), e 50 amostras
semicirculares nao sofreram o choque térmico.

As amostras foram aquecidas em um forno até a temperatura de 350°C, segundo os
procedimentos descritos no item 2.5.3. O aquecimento foi realizado a uma taxa de
aquecimento de 3°C/min, e o patamar utilizado foi de 30 min.

Apo6s o aquecimento as amostras foram retiradas do forno e rapidamente transferidas
para um banho d’4gua a temperatura ambiente. Permaneceram neste banho até o resfriamento
completo e logo apos foram armazenadas em estufas.

O procedimento foi repetido para as barras retangulares.
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5.3 Entalhe dos corpos de prova

Devido ao modelo bipartido do molde criado as amostras sofreram apenas um corte na
regido central, com um tamanho aproximado de 8 mm. Os entalhes foram realizados com o
auxilio de um disco diamantado de espessura 0,2 mm em uma maquina de corte Isomet. Apos
a realiza¢do do entalhe as amostra foram levadas a uma estufa até que o ensaio SCB fosse

realizado.

5.4 Ensaio de Flex&o Trés Pontos (SCB)

Os corpos de prova foram submetidos ao esfor¢o de flexdo 3 pontos na maquina de
ensaio universal Shimadzu, modelo AG-X para obter dados de resisténcia mecanica para
posterior comparacdo com a dimensao fractal. Para o ensaio utilizou-se uma célula de carga
de 5 kN com uma velocidade de Imm/min. Na Figura 10 € possivel verificar uma amostra

SBC sendo ensaiada, ja na Figura 11 verifica-se a propagacao da trinca durante o ensaio.

Figura 10 — Amostras sendo submetido ao ensaio SCB.
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Figura 11 — Propagacdo da trinca em uma amostra de ceramica com choque térmico em ensaio SCB.

5.5 Aquisicao de imagens

Através do microscopio Optico automatizado de marca Zeiss, modelo Axio Imager
Z2m e com objetiva de 20x, a trinca foi fotografada na zona de fratura, na regido central, a
partir do entalhe, de milimetro em milimetro, totalizando 10 milimetros (ou 10 campos). Para
cada campo foram feitas imagens digitais por extensdao de foco. Este método consiste na
obtencdao de uma pilha de imagens digitais, através do posicionamento ordenado e sucessivo
da objetiva para diferentes planos de foco, em intervalos de 1um (Figura 12). Sendo que a
resposta deste método é uma imagem completamente focada (Figura 33) e um mapa
topografico (HOROVISTIZ, 2003). Com o auxilio do programa Image J, utilizando o plugin
stack focuser, estas pilhas de imagens sd3o remontadas formando o relevo da amostra
analisada. Com as imagens obtidas realizou-se a reconstru¢do de imagens, para obter um

mapa de elevagao.
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(@) (b)

Figura 13 — Imagem totalmente focada de uma amostra: (a) condi¢ao natural; (b) com choque térmico
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(a) (b)

Figura 14 — Mapa de elevacdo, amostra 15, posi¢do 1: (a) condigdo natural; (b) com choque térmico

(a) (b)

Figura 15 — Mapa de elevagdo 3D, amostra 15, posi¢ao 1: (a) condigdo natural; (b) com choque
térmico

5.6 Dimensao Fractal

5.6.1 Célculo da Dimenséo Fractal

Apo0s a reconstrucao por extensao de foco das superficies da fratura, foram calculadas

as dimensoes monofractais.
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Para o calculo da dimensao fractal foi utilizado a rotina MapFractal Count (CAMPOS,
2010), que ¢ baseado no método de dimensao Minkowski-Bouligand, também conhecido

como método box-counting.

5.6.2 Método Box-Counting

Para o calculo do box size e o box count foi utilizado o plugin MapFractal Count. A
partir dos dados obtidos foi calculado o logaritmo de cada valor e plotado um grafico cujo
eixo da abscissa ¢ —log(box size) e o eixo da ordenada ¢é log(box count). Em seguida foi
tracado a linha de tendéncia entre os pontos, onde o coeficiente angular da reta ¢ igual a
dimensao fractal da imagem que estd sendo analisada (Figura 19).

Foram analisadas 10 amostras em cada condi¢do (natural e choque térmico), sendo que
para cada amostra foram calculadas 10 dimensdes monofractais (um para cada posi¢ao). Com

os valores obtidos foi calculado a média e o desvio padrdo para cada dimensao fract
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Figura 16 - Calculo da dimensao fractal com o uso do método box-couting, onde o coeficiente angular
da reta ¢ igual a dimensao fractal.



6 RESULTADOS OBTIDOS E DISCUSSAO

6.1 Amostras em Barras Retangulares

46

Foram ensaiadas 30 barras retangulares de cada condi¢do, natural e com choque

térmico, sendo que para cada uma das condi¢gdes um valor foi descartado. Estas foram

submetidas a um ensaio de flexdo trés pontos, sendo que os resultados encontrados estdo

mostrados nas tabelas abaixo (Tabela 1). A partir dos resultados obtidos foram calculados a

resisténcia a fratura (o) e a tenacidade a fratura (Kjc). A partir do método estatistico de

Weibull foi possivel identificar a qualidade dos dados obtidos.

6.1.1 Condicéo Natural

Os resultados obtidos para as amostras retangulares na condi¢do natural podem ser

verificados na Tabela 1.

Tabela 1— Resultados obtidos para 29 amostras na condigdo natural

Amostras | Espessura(mm)  Largura Mé&x Méx Tensdo Reisténcia a Fratura
(mm) Forca (N) (N/mm?2) (Mpa)
1 4,14 4,05 45,01 15,56 10,94
2 4,20 4,05 55,38 18,60 13,26
3 4,20 4,09 67,76 21,72 15,91
4 4,30 4,05 62,97 21,05 14,73
5 4,20 4,07 51,14 19,28 12,13
6 4,00 3,98 23,82 7,95 6,20
7 4,20 4,08 30,66 10,22 7,24
8 4,20 4,08 42,53 13,67 10,04
9 4,27 4,10 45,66 14,94 10,50
10 4,22 4,12 31,58 10,71 7,27
11 4,33 4,08 56,73 19,02 12,99
12 4,18 4,05 46,54 15,96 11,20
13 4,21 4,04 35,73 12,27 8,58
14 4,16 4,04 48,54 16,58 11,80
15 4,10 4,06 38,56 11,33 9,41
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Amostras | Espessura(mm) Largura  Méx Forca Méx Tensdo Reisténcia a Fratura
(mm) (N) (N/mm2) (Mpa)
16 4,15 4,06 39,40 13,46 9,50
17 4,17 4,04 54,51 19,34 13,21
18 4,50 4,04 30,19 10,25 6,78
19 4,18 4,02 10,50 3,57 2,57
20 4,11 4,01 34,09 12,15 8,51
21 4,22 4,06 33,10 10,83 7,85
22 4,21 3,99 89,25 28,82 21,97
23 4,25 3,97 62,22 22,00 15,33
24 4,18 4,04 53,10 18,91 12,84
25 4,09 4,02 44,38 15,92 11,08
26 4,22 4,00 49,31 16,65 12,05
27 4,26 4,04 55,62 22,81 13,20
28 3,96 4,00 38,54 13,89 10,04
29 4,30 4,02 53,80 19,49 12,78
Média 4,20 4,04 45,88 15,76 11,03
Desvio 0,10 0,04 15,18 5,25 3,66
Padréo

Na Tabela 1 ¢ possivel verificar todos os dados obtidos durante o ensaio de flexao trés
pontos em barras retangulares. A partir destes dados foi calculada a resisténcia a fratura e
utilizando o método estatistico de Weibull foi verificada a qualidade dos dados. Sendo o valor
médio de resisténcia a fratura encontrada para esta condi¢ao de 11,00 MPa.

Na Figura 17 verifica-se o grafico de Resisténcia a Fratura (MPa) versus Probabilidade
de Fratura (%) sendo, segundo Monteiro (2010), o valor do coeficiente angular “m” da reta o

valor correspondente ao Modulo de Weibull para a condigao Natural.
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Figura 17 — Método estatisitico de Weibull para a condig¢@o natural

A partir do grafico acima (Figura 20) verifica-se consideravel linearidade dos valores de
resisténcia a fratura para a condi¢ao natural. Podendo se verificar que existe uma distribuicao

homogénea dos defeitos presentes nestas amostras.

6.1.2 Condicdo com Choque Térmico

O mesmo procedimento descrito anteriormente (item 6.1) foi novamente realizado para

esta condi¢do. Na Tabela 2 verificam se os valores obtidos para esta condicao.
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Tabela 2- Resultados obtidos para 29 amostras na condi¢do com choque térmico

Amostras | Espessura  Largura Max Max Tensao Resisténcia a Fratura
(mm) (mm) Forca (N) (N/mmg2) (Mpa)
1 4,09 3,93 40,52 16,95 10,58
2 4,27 4,10 40,00 12,86 9,19
3 4,00 4,05 31,12 11,52 7,83
4 4,18 4,14 46,45 15,43 10,70
5 4,07 4,00 39,96 14,47 10,13
6 4,16 4,02 36,81 12,50 9,04
7 4,19 3,88 36,32 13,54 9,50
8 4,07 3,97 30,54 18,89 7,85
9 4,01 3,68 55,73 18,56 16,93
10 4,09 4,05 39,39 14,01 9,69
11 4,10 4,09 35,98 13,16 8,66
12 4,20 4,23 36,60 12,65 8,04
13 4,17 3,96 44,57 15,73 11,25
14 411 4,03 43,37 12,54 10,72
15 4,01 3,95 35,06 15,46 9,25
16 4,04 4,02 41,73 13,21 10,55
17 4,03 3,98 19,64 11,01 5,08
18 4,00 3,98 33,83 12,38 8,81
19 4,02 4,01 20,60 13,72 5,26
20 4,08 3,81 41,42 11,85 11,54
21 4,05 3,94 20,35 12,63 5,34
22 4,14 3,92 38,88 13,15 10,08
23 4,00 3,95 38,62 15,88 10,21
24 4,15 4,02 41,96 11,41 10,32
25 4,20 4,03 30,02 14,89 7,26
26 4,02 4,19 48,27 16,24 11,29
27 4,00 4,04 46,78 16,74 11,82
28 4,14 4,11 46,05 10,07 10,87
29 4,03 4,52 22,93 10,92 4,60
Média 4,09 4,02 37,36 13,87 9,39
Desvio 0,08 0,14 8,73 2,26 2,48
Padréo

Com os dados obtidos o procedimento descrito no item 6.1.1 foi repetido, foi calculada
a resisténcia a fratura e posteriormente foi calculado o médulo de Weibull, os resultados
podem ser verificados na Figura 18. Sendo o valor média de resisténcia a fratura encontrada

para esta condi¢ao de 9,40 MPa.
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Figura 18 - Método estatisitico de Weibull para a condi¢do com choque térmico

De maneira semelhante, verifica-se uma boa linearidade dos dados obtidos mostrando
que hé uma boa distribuicao dos defeitos.

Comparando os valores encontrados de Modulo de Weibull entre as condi¢des nota-se
que o valor para a condi¢gdo com choque térmico ¢ mais elevado que o valor na condi¢ao
natural.

Monteiro (2001) afirma que quanto maior o valor de “m” (coeficiente angular) menor é
a dispersao de dados e consequentemente mais homogénea ¢ a distribuicdo de defeitos na
microestrutura das amostras. Logo, verificamos que nas amostras que sofreram choque
térmico a dispersdo de defeitos ¢ mais homogénea. Este fato ¢ explicavel pela presenga de
uma rede de microtrincas formadas ap6s a realizagdo do choque térmico.

Essa rede de microtrincas diminui a resisténcia a fratura das amostras, esse fato €
confirmado quando os valores entre as condigdes sdo comparados (natural: 6,2091, com
choque térmico: 8,9389). Notando se que ocorreu uma diminuicao de, aproximadamente, 16%
do valor de resisténcia a fratura da condigdo com choque térmico em relagdo a condicao

natural.
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6.2 Amostras SCB

As amostras SCB foram ensaiadas de maneira andloga as barras retangulares. Duas
condi¢des diferentes foram analisadas, sendo que foram analisadas 41 amostras de cada
condi¢do, destes valores obtidos foram considerados 39 validos, pois dois valores da condigdo
natural foram descartados, logo para a condigdo com choque térmico dois valores foram
descartados aleatoriamente.

ApoOs a realizagdo do ensaio de flexdo trés pontos as fraturas das amostras foram
analisadas e posteriormente foi calculada a dimensdo monofractal para as condicdes, os

valores foram comparados com a tenacidade a fratura e a resisténcia a fratura.

6.2.1 Condicao Natural

Tabela 3— Resultados obtidos para 41 amostras na condigdo natural

Amostra Espessura (mm) Largura (mm) Méxima Forca Tenséo Ruptura
(N) (N/mm?2)
1 3,40 46,34 2368,14 159,15
2 3,39 46,53 1918,08 129,13
3 3,82 47,25 1571,29 82,04
4 3,59 48,01 1202,68 69,97
5 3,74 47,00 1785,12 97,75
6 3,83 47,21 1475,93 76,73
7 3,97 47,09 1404,49 68,13
8 3,72 46,61 182,65 10,19
9 3,61 47,37 1370,37 79,91
10 3,79 47,33 1307,23 69,22
11 3,86 47,15 1700,02 87,12
12 3,66 47,18 134,60 77,73
13 3,65 47,53 1254,88 71,34
14 3,72 46,90 2609,52 144,80
15 3,84 46,30 1880,59 99,16
16 3,65 47,41 1354,13 77,18
17 3,70 47,26 3527,79 196,30
18 3,80 46,20 2687,62 145,03
19 3,64 46,27 1968,38 115,59
20 3,67 46,72 1397,51 79,95
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Amostra Espessura (mm) Largura (mm) Méxima Forca Tensé&o Ruptura
(N) (N/mm2)

21 3,63 46,80 678,64 39,62
22 3,63 47,65 2045,15 117,26
23 3,66 47,44 1074,73 60,88
24 3,66 46,50 1590,63 91,93
25 3,63 47,10 1822,29 105,70
26 3,65 47,07
27 4,03 46,82 1404,67 66,50
28 4,17 46,78 1578,94 68,88
29 3,75 47,20 1612,70 87,47
30 3,57 46,95 1704,72 102,56
31 3,68 47,02 1088,92 61,62
32 3,80 47,06 1325,07 70,20
33 3,75 46,96 244296 133,18
34 3,64 48,16
35 3,75 46,80 2896,19 158,42
36 3,75 46,62 879,94 48,32
37 4,19 46,71 1741,44 76,45
38 3,62 47,15 1773,89 103,36
39 3,84 46,74 1559,41 81,45
40 3,71 46,92 2055,84 114,60
41 3,80 46,86 1690,91 89,43

Media 3,73 47,00 164277 92,67

Desvio 0,16 0,43 658,16 35,92

Padréo

Com os valores validos determinados foi possivel determinar os valores de tenacidade a

fratura e resisténcia a fratura, os mesmos podem ser verificados na Tabela 4.

Tabela 4- Valores obtidos de Tenacidade a Fratura e Resisténcia a Fratura para a condigdo natural

Amostra Tenacidade a Fratura (Mpa) Resisténcia a Fratura
(MPa Jﬁ)
1 7,6 7,8
2 6,1 6,3
3 3,9 4,4
4 3,3 3,5
5 4,6 52
6 3,6 4,1
7 3,2 3,8
8 0,5 0,5
9 3,8 4,1
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Amostra Tenacidade a Fratura (Mpa) Resisténcia a Fratura
(MPa vm)

10 3,3 3,7
11 4,1 4,8
12 3,7 0,4
13 3,4 3,7
14 6,9 7,7
15 4,7 55
16 3,7 4,0
17 9,3 10,2
18 6,9 8,0
19 55 6,1
20 3,8 4,2
21 1,9 2,0
22 5,6 6,0
23 2,9 3,1
24 4,4 4,8
25 5,0 5,4
27 3,2 3,8
28 3,3 4,2
29 4,2 4,6
30 4,9 52
31 2,9 3,2
32 3,3 3,8
33 6,3 7,1
35 7,5 8,5
36 2,3 2,6
37 3,6 4,6
38 4,9 53
39 3.9 4,5
40 55 6,0
41 4,3 49

Média 4,41 4,80

Desvio 1,71 1,98

Padrao

Na Tabela 3 ¢ possivel verificar todos os dados obtidos durante o ensaio de flexao trés
pontos em amostras semicirculares (SCB). A partir destes dados foi calculada a tenacidade a
fratura (Kjc) e a resisténcia a fratura, estes valores podem ser verificados na Tabela 4.
Utilizando o método estatistico de Weibull foi verificada a qualidade dos dados. Sendo o valor

médio de tenacidade a fratura e resisténcia a fratura encontrada para esta, respectivamente, de

4,41 MPaym ¢ 4,80 MPa.
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Nas Figuras 19 e 20 verificam-se os graficos, respectivamente de, de Tenacidade a
Fratura (MPa vm) versus Probabilidade de Fratura (%) e Resisténcia a Fratura (MPa) versus
Probabilidade de Fratura (%), sendo, segundo Monteiro (2010), o valor do coeficiente angular

“m” da reta o valor correspondente ao Modulo de Weibull para a condigdo Natural.

Modulo de Weibull
Condicédo Natural
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Figura 1911 - Método estatisitico de Weibull para a condi¢ao natural (SCB) — Tenacidade a Fratura
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Figura 20 - Método estatisitico de Weibull para a condi¢ao natural (SCB) — Resisténcia a Fratura
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Segundo Monteiro (2001) quanto maior o valor de “m” (coeficiente angular) menor ¢ a
dispersdo de dados e consequentemente mais homogénea ¢ a distribui¢do de defeitos na
microestrutura das amostras.

Logo verifica se que os valores de tenacidade & fratura tem uma dispersdo mais

homogénea do que os valores de resisténcia a fratura.

6.2.1.1 Célculo Monofractal

Para o céalculo da dimensdao monofractal (Dy) foi utilizado o método descrito no item
5.6.2. Foram escolhidas 10 amostras de cada condi¢do para a realizacdo do procedimento e
calculo da dimensdo, as amostras foram escolhidas aleatoriamente.

ApOs a construgdo do mapa de elevagdo das amostras escolhidas e utilizando o método
Box-Counting, foi calculado o valor da Dimensdo Monofractal para as amostras. Os valores
foram plotados em um grafico de Posi¢cdo versus Dimensdao Monofractal (Dy), conforme

verificado na Figura 21.

Dimensao Monofractal
Condicdo Natural
o L8000
e 2,7000 - Matl
= 2,6000 - gl p— — Nat2
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= e Il 7
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Figura 21 — Dimensao monofractal ao longo da fratura — condi¢ao natural

A partir da Figura 21, pode se verificar que os valores da Dimensdo Monofractal (D) se

dividem em dois patamares. Este fato pode estar relacionado a uma maior ou menor
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incidéncia de defeitos, pois as amostras foram produzidas em dois lotes, podem assim em um
dos lotes ter ocorrido uma maior incidéncia de defeitos, sendo estes provenientes de poros,

graos mais duros, trincas formadas durante a sinterizag@o entre outros.

6.2.1.2 Relacao entre Dimensdo Monofractal e Tenacidade a Fratura (Kc)

A partir dos dados obtidos de dimensdo monofractal e conhecendo os valores de
tenacidade a fratura, estes foram plotados em grafico de modo a analisar a variagdo da
tenacidade das amostras ceramicas em condig¢do natural em relagdo a dimensdao monofractal.

Os resultados obtidos podem ser verificados na Figura 22.

Relacao de Dimensio Monofractal e Tenacidade i
Fratura
Condlicio Natural
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Figura 22 12— Relagdo entre Dimensdo Monofractal e Tenacidade a Fratura — condi¢@o natural

Analisando o grafico (Figura 22) da relagdo entre a dimensdo monofractal (Dy) e a
tenacidade a fratura (Kjc), pode se verificar que para esta condi¢do, natural, ndo existe uma
relacdo clara entre tais parametros analisados. Como os valores encontrados para monofractal
se encontram em patamares diferentes, esse fato pode ter influenciado na correlagao,

dificultando a analise dos resultados obtidos.
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6.2.1.3 Relacao entre Dimensao Monofractal e Resisténcia a Fratura (o;)

A partir dos resultados obtidos para dimensao monofractal e resisténcia a fratura este
foram plotados em um grafico de modo a analisar sua relagdo. Os valores podem ser

verificados na Figura 23.

Relagao de Dimensiao Monofractal e Resistéencia a
Fratura
Condlicio Natural
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Figura 23- Relagao entre Dimensdao Monofractal e Resisténcia a Fratura — condi¢do natural

De maneira andloga a relacdo entre Tenacidade a fratura, ndo foi possivel concluir
nenhuma relagdo entre a dimensdo monofractal e a resisténcia a fratura, assim como discutido

no item anterior (item 6.2.1.2).

6.2.2. Condi¢do Com Choque Térmico

Na tabela 5 verificam todos os resultados obtidos para as 41 amostras ensaiadas na

condi¢do com choque térmico.



Tabela 5- Resultados obtidos para 41 amostras na condi¢do com choque térmico
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Amostra | Espessura (mm)  Largura (mm) Maxima Forc¢a (N) Tensdo de Ruptura
(N/mm?2)
1 3,60 46,64 128,42 6,96
2 3,68 46,89 1159,88 65,76
3 3,77 47,00 1119,31 60,32
4 3,69 46,92 932,07 52,22
5 3,76 47,12 1131,68 60,88
6 3,68 47,34 378,39 21,01
7 3,73 46,66 254,94 12,35
8 3,62 47,84 265,57 14,68
9 3,82 47,58 523,49 27,14
10 3,82 46,92 446,44 23,17
11 3,79 46,53 924,51 49,65
12 3,79 46,83 11,15 0,00
13 3,68 46,60 431,77 23,83
14 3,76 47,69 428,97 22,21
15 3,70 46,22 170,52 8,96
16 3,80 47,22 1630,13 86,07
17 3,63 46,43 262,45 15,11
18 3,85 47,20 1242,02 63,36
19 3,74 47,28 654,07 35,59
20 3,90 47,43 905,49 45,19
21 3,82 47,37 713,96 37,59
22 3,71 47,21 1203,58 66,68
23 3,70 46,85 1349,82 75,76
24 3,68 47,73 1455,62 81,58
25 3,53 47,94 580,00 34,00
26 3,67 47,11 1130,82 63,85
27 3,74 47,15 989,08 53,99
28 3,80 47,34 965,03 50,82
29 3,69 46,84 948,81 53,32
30 3,74 47,11 1295,04 70,75
31 3,59 48,33 79,16 39,99
32 3,83 46,81 203,40 10,66
33 3,58 47,26 1105,92 65,68
34 3,69 47,24 1116,86 65,51
35 3,76 47,20 840,77 45,36
36 3,60 46,26 610,94 36,69
37 3,65 47,24 1266,82 72,24
38 3,68 46,76 250,47 14,23
39 3,89 46,64 1769,92 90,28
40 3,60 47,17 287,78 15,56
41 2,98 47,94 396,03 33,49
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Amostra | Espessura (mm) Largura (mm) Méxima Forca (N) Tensdo de Ruptura
(N/mm2)
Média 3,70 47,12 769,78 43,23
Desvio 0,14 0,46 464,52 24,47
Padréo

Conhecendo os valores validos, foi possivel calcular a tenacidade a fratura e a

resisténcia a fratura para as amostras na condicdo com choque térmico, os valores podem ser

verificados na Tabela 6.

Tabela 6- Valores obtidos de Tenacidade a Fratura e Resisténcia a Fratura para a condigdo com choque

térmico
Amostra Tenacidade a Fratura Resisténcia a Fratura
(Mpa) (Mpa)

1 0,33 0,39
2 3,13 3,44
3 2,87 3,23
4 2,48 2,75
5 2,90 3,25
6 1,00 1,10
7 0,59 0,75
8 0,70 0,77
9 1,29 1,45
10 1,10 1,27
11 2,36 2,70
12 0,00 0,03
13 1,13 1,30
14 1,06 1,20
15 0,43 0,52
16 4,09 4,62
17 0,72 0,80
18 3,01 3,48
19 1,69 1,88
20 2,15 2,48
21 1,79 2,00
22 3,17 3,49
23 3,60 3,99
24 3,88 4,17
25 1,62 1,72
26

27 2,57 2,86
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Amostra Tenacidade a Fratura Resisténcia a Fratura
(Mpa) (Mpa)

28 2,42 2,72

29 2,54 2,81

30 3,36 3,74

31 1,90 0,23

32 0,51 0,58

33 3,12 3,32
34

35 2,16 2,41

36 1,74 1,90

37 3,44 3,73

38 0,68 0,75

39 4,29 5,02

40 0,74 0,86

41 1,59 1,39

Média 2,00 2,18

Desvio Padrao 1,17 1,34

Na Tabela 5 ¢ possivel verificar todos os dados obtidos durante o ensaio de flexao trés
pontos em amostras semicirculares (SCB). A partir destes dados foi calculada a tenacidade a
fratura (Kjc) e a resisténcia a fratura, estes valores podem ser verificados na Tabela 6.
Utilizando o método estatistico de Weibull foi verificada a qualidade dos dados. Sendo o valor
médio de tenacidade a fratura e resisténcia a fratura encontrada para esta, respectivamente, de
2,00 MPa ym ¢ 2,18 MPa.

Nas Figura 24 e 25 verificam-se os graficos, respectivamente de, de Tenacidade a

Fratura (MPa vm) versus Probabilidade de Fratura (%) e Resisténcia a Fratura (MPa) versus
Probabilidade de Fratura (%).
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Figura 24 - Método estatisitico de Weibull para a condi¢do com choque térmico (SCB) — Tenacidade a
Fratura
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Figura25 — Método estatisitico de Weibull para a condi¢ao com choque térmico (SCB) — Tenacidade a
Fratura

De maneira semelhante a condi¢do natural verifica se que os valores de tenacidade a

fratura sdo mais homogéneos que os valores de resisténcia a fratura.
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6.2.2.1 Célculo da Dimensao Monofractal

Para o céalculo da dimensdao monofractal (Dy) foi utilizado o método descrito no item
5.6.2. E assim como para a condicdo natural, foram escolhidas 10 amostras de cada condicao
para a realizagdo do procedimento e calculo da dimensdo, as amostras foram escolhidas
aleatoriamente.

De maneira andloga a condi¢do natural, apds a constru¢do do mapa de elevacdo das
amostras escolhidas e utilizando o método Box-Counting, foi calculado o valor da Dimensao
Monofractal para as amostras. Os valores foram plotados em um grafico de Posicao versus
Dimensao Monofractal (Dy), conforme verificado na Figura 35.

A partir da Figura 21, pode se verificar que os valores da Dimensdo Monofractal (Dy),
assim como a condi¢cdo natural, se dividlem em dois patamares. Como foi explicado, as
amostras foram produzidas em dois lotes, podendo ter ocorrido uma diferenca na quantidade
de defeitos. Porém, nessa condi¢do verifica-se que a maioria das amostras analisadas
apresentam uma faixa de valores parecidas de dimensdao monofractal, como pode ser
verificado na Figura 26. Afinal o tratamento de choque térmico aumenta a quantidade de

defeitos presentes nas amostras.
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Figura 26 — Dimensao monofractal ao longo da fratura — condi¢do com choque térmico
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6.2.2.2 Relacao entre Dimensdo Monofractal e Tenacidade a Fratura (Kc)

Conhecendo os valores de dimensdo fractal e os valores de tenacidade a fratura para as
amostras analisadas, foi plotado um grafico de modo a analisar a varia¢ao da tenacidade das
amostras ceramicas em condi¢do com choque térmico em relagdo a dimensdao monofractal. Os

resultados obtidos podem ser verificados na Figura 27.

Dimensiao Monofractal x Resistencia a Fratura
com Chogue Térmico
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Figura 27 — Relacao entre Dimensao Monofractal e Tenacidade a Fratura — condicdo com choque
térmico

A partir dos dados obtidos e analisando o grafico plotado (Figura 27), foi possivel
verificar uma queda dos valores de tenacidade a fratura em relacdo ao aumento da dimensdo
monofractal. Este era um resultado esperado, uma vez que o aumento da incidéncia de
defeitos aumenta os valores de dimensao fractal e diminui a resisténcia dos materiais. Neste
caso, a rede de microtrincas que surge apds o tratamento de choque térmico seria responsavel

pela diminui¢do da tenacidade.
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6.2.2.3 Relacdo entre Dimensdo Monofractal e Resisténcia a Fratura

Conhecendo os valores de dimensao monofractal ao longo da fratura para condi¢ao com
choque térmico e os valores resisténcia a fratura, estes foram plotados em um grafico de modo

a analisar sua relacdo. Os valores podem ser verificados na Figura 28.
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Figura 28 - Relagdo entre Dimensao Monofractal e Resisténcia a Fratura — condi¢do com choque
térmico

Neste caso, a partir dos dados obtidos (Figura 28), ndo foi possivel verificar nenhuma

relacdo existente entre o aumento da dimensao monofractal com a resisténcia a fratura.

6.3 Comparacao entre condicdes

A partir dos resultados encontrados e discutidos anteriormente é possivel comparar os
valores entre as condigoes, e verificar quanto o tratamento de choque térmico influencia nas

caracteristicas das amostras.
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6.3.1 Amostras em Barras Retangulares

Na Tabela 7 pode se verificar os valores encontrados de resisténcia a fratura entre as

condigdes para as amostras em barras retangulares.

Tabela 7— Valores de resisténcia a fratura entre condi¢des — barra retangular

Condicao Resisténcia a Fratura
(MPa Jﬁ)
Natural 11,0
Com Choque 9,4
Térmico

Analisando comparativamente os resultados entre condigdes (Tabela 7), verifica-se que
as amostras com choque térmico tiveram uma redugdo de, aproximadamente, 14,5% na
resisténcia a fratura em relagdo as amostras na condi¢do natural. Esse foi um resultado
esperado, pois sabe se que o tratamento de choque térmico aumenta a quantidade de defeitos

nas amostras, diminuindo sua resisténcia a fratura.

6.3.2 Amostras SCB

Na Tabela 8 pode se verificar os valores encontrados para as condigdes natural e com

choque térmico para as amostras SCB.

Tabela 8- Valores comparados entre condi¢des — SCB

Condicéo Tenacidade a Fratura Resisténcia a Fratura Dimenséo
(KIC) (MPa ym) Monofractal (Df)
Natural 4,4 4.8 2,4
Com Choque 2,0 2,2 25
Térmico
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A partir dos dados verificados na Tabela 8, pode se notar que as amostras que sofreram
choque térmico, tiveram em média, uma reducao de 42,6% nos valores de tenacidade a fratura
e 43,1% nos valores de resisténcia a fratura.

Logo pode se concluir que o tratamento de choque térmico prejudica muito a resisténcia
mecanica dos materiais ceramicos, esse fato pode ser notado também pelo aumento dos
valores médios de dimensao monofractal aumento de aproximadamente 4,0%. Uma vez que o
aumento do valor da dimensdo fractal estd diretamente ligado ao surgimento da rede de
microtrincas ap6s a realiza¢do do choque térmico, sendo este também o principal motivo para
a diminuig¢ao drastica dos valores de resisténcia e tenacidade.

Na Figura 38 ¢ possivel verificar a distribuicdo, ao longo da fratura, da dimensdo
monofractal, notando claramente que os valores da dimensdo monofractal sio maiores em
amostras que sofreram choque térmico em relacdo a condicdo natural. Porém, nesta
comparagdo, apenas 5 amostras de cada condicdo foram consideradas. Sendo que foram
desconsideradas as amostras que apresentavam altos desvios em relagdo ao valor da média

geral para cada condigao.

Dimensao Monofractal
Condicoes: Natural e com Choque Térmico
2,8000 -
a ——at1
= 2,6000 - —at2
k=1
= ——at3
S
£ 24000 - Hata
= —Nats
2 CCT1
g 2,2000 - CoT?
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2,0000 CCTS
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Figura 29 — Dimensdo monofractal ao longo da fratura — condi¢des natural € com choque térmico
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Sendo:
— Curva em “azul”: condi¢cao com choque térmico

— Curva em “vermelho”: condi¢ao natural

6.3.3 Comparacao entre Tipos de Amostras

Na Tabela 8 pode se verificar os valores encontrados para o Mddulo de Weibull para

ambas as condi¢des, comparando o tipo de amostra utilizado.

Tabela 9 — Valores do coeficiente de Weibull “m” entre tipos de amostras

Formato "m" - Resisténcia a Fratura
Natural Com Choque Térmico
Barras 6,2 8,9
Retangulares
SCB 15,4 24,1

A partir dos dados mostrados na Tabela 9, verifica se que os valores do mddulo de
weibull aumentam em relagdo ao tipo de amostra utilizada. Nas amostras em barras
retangulares houve um aumento do coeficiente de Weibull quando as amostras sofrem choque
térmico, mas nas amostras SCB esse valor diminui.

Segundo Monteiro (2001) quanto maior o valor de “m” (coeficiente angular) menor € a
dispersdo de dados e consequentemente mais homogénea ¢ a distribui¢do de defeitos na
microestrutura das amostras. Esse fato pode ser facilmente verificado ao comparar os
resultados, mostrando que os valores nas amostras SCB estdo mais homogeneamente
divididos. Sendo que esse resultado era esperado, pois quanto maior o volume do corpo de

prova, maior ¢ a probabilidade de se encontrar um defeito em alguma posicao critica.
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7 CONCLUSAO

A partir dos dados obtidos foi possivel concluir que:

e Sobre a resisténcia a fratura:

A partir dos resultados obtidos para ambas as condi¢des € ambos os tipos de formato das
amostras, nota-se uma grande diminui¢do dos valores de resisténcia a fratura nas amostras que
sofreram choque térmico. Este fato j& era esperado, uma vez que ao sofrerem essa mudanca
brusca de temperatura surgem varios defeitos ao longo das amostras, sendo o principal defeito

a presenc¢a de microtrincas, diminuindo assim a resisténcia das amostras;

e M¢étodo Estatistico de Weibull:

Foi verificado que nas amostras que sofreram choque térmico a dispersdo de defeitos ¢é
mais homogénea, mais uma vez explicado pelo fato do aparecimento de microtrincas ao longo
da fratura apds sofrerem a variacdo brusca de temperatura. Em contra partida ha uma
diminuicdo dos valores de resisténcia mecanica para as mesmas amostras, o que foi um
resultado esperado uma vez que a rede de microtrincas gerada apos o tratamento de choque
térmico diminui a resisténcia mecanica das amostras. Entre os tipos de amostras foi verificado
um aumento dos valores do coeficiente “m” das amostras em barras retangulares em relagao
as amostras SCB, esse fato era esperado, pois com o aumento das dimensdes do corpo de

prova ocorre um aumento da probabilidade de defeitos, logo um aumento dos valores de “m”.

¢ Dimensao Monofractal:

Foi concluido que os valores de dimensdo monofractal encontrados para as amostras
com choque térmico sdo mais elevados que os valores das amostras sem choque. A maior
presenca de defeitos que surgem apoés a realizagdo do choque térmico pode ser correlacionada
ao aumento da rugosidade ao longo da fratura explicando os maiores valores de dimensdo

monofractal para as amostras nessas condigdes
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