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RESUMO

A pesquisa envolvendo novos materiais sempre foi considerada como um
diferencial no desenvolvimento tecnoldgico e cultural de uma sociedade. Este fato
ocorreu de forma natural desde a antiguidade, muitas vezes motivada por motivos de
uma determinada época, onde o material mais comum utilizado também consistia no
nome de seu tempo, podendo-se citar como exemplo a Era do Bronze, e
posteriormente a Era do Ferro. Atualmente, a utilizagdo de armas de fogo sejam elas
utilizadas na resolucdo de conflitos entres paises, ou de uma forma mais equivoca,
na escalada da violéncia social tornam inovagfes na area de seguranca e blindagem
sdo bem-vindas, sejam elas de uso pessoal, na forma de coletes, ou veicular como
carros, tanques e ainda aeronaves. E nesse contexto que se encontra a cerdmica de
Carbeto de Silicio, com baixa densidade e elevada dureza. Desta forma, o objetivo
desse trabalho é a avaliacdo e comparacdo desses materiais, buscando o
melhoramento de suas propriedades por meio de aditivos como boro amorfo e silicio
metalico e YAG. Para este trabalho, os corpos de prova foram pré-conformados por
meio de prensagem uniaxial para posteriormente serem encaminhados para
prensagem isostatica e sinterizacdo. O percentual maximo para cada aditivo foi de

5%, com excecdo do YAG cujo percentual foi de 8,2%(percentuais em massa).



Todas as composi¢bes foram submetidas aos mesmos ensaios (difracdo de raio-Xx,
densidade de aparente, microscopia 6ptica, dureza Vickers, Microscopita Eletronica
de Varredura), de forma que se pudesse estabelecer uma comparacdo entre oS
materiais em estudo; As amostras que apresentaram melhores propriedades
mecénicas e micro estruturais, relacionadas aqui pelo ensaio de dureza e
microscopia(optica e MEV) foram as de carbeto de silicio aditivadas com YAG e as
amostras de alumina, demonstrando o potencial desses materiais para protecédo
balistica. As demais composicdes tiveram elevada porosidade, o que é altamente
indesejavel, pois influi de maneira a prejudicial nas propriedades mecanicas aqui

analisadas.

PALAVRAS-CHAVE: SiC, YAG, boron, aluminum oxide, mechanical
properties, shielding.
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ABSTRACT

The research involving new materials has always been considered as a
differential in the development of a technology company. This occurred naturally
since ancient times, often motivated by reasons of a certain age, where the most
common material used was also the name of your time and may be cited as an
example the Bronze Age, and later was the Iron. Currently, the use of firearms are
they used in resolving conflicts between countries, or a more equivocal, as an
instrument of social banditry make innovations in the area of shielding welcome,
whether for personal use, in the form of vests or vehicle such as cars, tanks and even
aircraft. In this context, is a Silicon Carbide Ceramic, with low density and high
hardness. Thus, the aim of this study is the evaluation and comparison of these
materials, seeking to improve their properties by means of additives such as boron
and silicon metal and amorphous YAG. For this work, the specimens were pre-
shaped by means of uniaxial later to be referred for isostatic pressing and sintering.
The maximum percentage for each additive was 5%, except for the YAG whose
percentage was 8.2% (mass percentage). All compositions were subjected to the
same tests (x-ray diffraction, apparent density, optical microscopy, Vickers
hardness, scanning electron Microscopita), so that one could draw a comparison
between the materials under study, samples that showed better mechanical

properties and micro structural, related here by hardness testing and microscopy



(optical and SEM) were the silicon carbide doped with YAG and alumina samples,
demonstrating the potential of these materials for ballistic protection. Other
compositions have high porosity, which is highly undesirable, since in order to

harmful influences on the mechanical properties discussed below.

KEYWORDS: SiC, YAG, aluminum oxide,Shield, mechanical properties.
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CAPITULO 1 - INTRODUCAO

Pesquisas envolvendo novos materiais sempre foram um diferencial no
desenvolvimento de cada cultura. Em um contexto de guerra isto se torna ainda mais
crucial, haja vista que materiais com propriedades superiores aos antigos, implicam em
melhoramentos em todos os setores da sociedade, ndo necessariamente em areas
relacionadas a defesa. Sob uma Odptica mais estratégica novos materiais expandem o0s
limites da engenharia, a blindagem que antes era restrita a veiculos pesados hoje pode ser
encontrada em individuos sob a forma de coletes, veiculos de passeio e até aeronaves cuja

restricdo de peso em seus projetos torna a aplicacdo dessa tecnologia mais trabalhosa.

Atualmente, o futuro mais promissor na area de materiais com aplicacbes
balisticas aponta para uma composicao de fibras e ceramicas, que apresentam excelentes
propriedades para este fim como elevada dureza e baixa densidade. Dentro deste contexto,
esse trabalho objetiva o estudo do Carbeto de Silicio que possui boa densidade, sendo este
ainda um dos materiais de maior dureza conhecida, perdendo somente para o Nitreto de
Boro, Diamante e Carbeto de Boro, e ao estudo da alumina, material mais tradicional cuja
sua aplicacdo para este fim € bem mais comercial quando comparado ao carbeto. Desta
forma, estes materiais apresentam excelente relagéo custo/beneficio para uso em blindagem
balistica. Com o objetivo de contribuir com as pesquisas e esfor¢os para a blindagem
balistica, este trabalho analisou diferentes composi¢des de carbeto de silicio e alumina com
no maximo 5% em massa de aditivos em cada composi¢do com uma exce¢ao no que diz
respeito a0 YAG onde o percentual foi de 8,2%. A caracterizagcdo das composic¢oes se deu
basicamente por 4 ensaios (microscopia Optica, microscopia eletrdnica de varredura,
densidade de aparente e dureza), onde pudemos obter pardmetros de avaliacdo apresentava

maior potencial para aplicacéo balistica.
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CAPITULO 2 —REVISAO DA LITERATURA

Uma vez que o mundo é marcado por organizages, etnias e culturas que divergem
entre si e resolvem, muitas vezes de forma litigiosa, suas desavengas em um confronto
direto entre si, protecdo sempre foi uma necessidade inerente ao ser humano, que por vezes
se envolve em batalhas em torno de uma causa. Uma analise histérica nos permite concluir
que a busca de novos materiais para protecdo de individuos sempre foi um diferencial na

superioridade de uma nacao sobre a outra.

A unidade militar mais antiga que se tem conhecimento é a falange. Os soldados
provenientes desta unidade utilizavam armamentos simples constituidos de espadas ou
lancas e escudos, na maioria das vezes produzidas em madeira ou bronze (liga de cobre e
estanho). A descoberta do ferro sucateou toda ferramentaria existente até entdo, e abriu uma
nova era, em que aqueles que sabiam manipular e trabalhar com o novo material (ferro)
adquiriram superioridade sobre os demais. Este fato na historia elucida como o
desenvolvimento de novos materiais pode ser decisivo no dominio de tecnologia e no
futuro de uma comunidade. Na Figura 1 estdo ilustrados peitorais romanos, defesa pessoal

da época, e 0 grau de sofisticacdo da arte da guerra.
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Figura 1 —Peitoral Romano (programafazendomissoes.blogspot.com; dsi.uminho.pt) sofisticacédo das
técnicas de trabalho com aco.

Figura 2 — Armadura medieval (en.wikkipedia.org; cbswords.com.)
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Observa-se que ao longo da histéria constantes inovacgdes, tanto no que diz
respeito ao material, quanto a sua geometria e aplicacdo, visa a maxima protecdo possivel
tanto do cavaleiro quanto do cavalo, buscando alinhar protecdo e mobilidade. Toda essa
tecnologia de defesa ficou defasada com o advento da polvora que, apesar de ter sido
descoberta pelos chineses em tempos remotos, passou a ser utilizada apenas na histéria

recente.

O uso bélico da polvora foi um divisor de aguas tanto na tecnologia de armamento
quanto na de protecdo. Dentro deste contexto, armaduras de metal ndo eram capazes de
impedir projéteis de chumbo e comprometiam a mobilidade do individuo no campo de
batalha, devido ao seu elevado peso. Por falta de material adequado a protegéo foi deixada

em segundo plano no final do século XIX e inicio do XX.

Foi no comeco do século XX que as grandes transformagfes tecnoldgicas
aconteceram. Nesta ocasido, houve uma primeira tentativa de ajuste de mobilidade e
armamento pesado, assim foi concebida a ideia de carros blindados utilizados para o
rompimento das linhas inimigas, forcando mudancas de estratégias no campo de batalha,

conforme pode ser visto na Figura 3.

Figura 3 - Tanque blindado do comego do século XX
(http://www.territorioscuola.com/wikipedia/pt.wikipedia.php?title=Carro_de combate)
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A tecnologia dos carros de combate blindados foi a que mais evoluiu no que diz
respeito a sua concep¢do como projeto para protecdo das tropas, até como uma arma
ofensiva com a sua associacdo com canhdes e metralhadoras. A Figura 3 mostra um
blindado de fabricacdo inglesa capturado por tropas alemas durante a Primeira Guerra
Mundial. Quando comparado com a tecnologia disponivel atualmente, este tanque é
considerado como um blindado pesado e de grandes dimensdes, cujas lagartas
frequentemente emperravam e com uma mecanica pouco sofisticada (OGORKIEWICZ,
M.,1991).

A Figura 4 permite concluir que atualmente ha diferentes tipos de tanques, cada
um associado a uma determinada necessidade no campo de batalha, associados a canhdes
ou nao, com coloracdo adaptada ao deserto ou selva. Estes sdo também mais rapidos e mais

confidveis que seus antecessores

Figura 4 - Modelos de tanques de guerra (http://sistemadearmas.sites.uol.com.br/ter/vbip2.html).
(http://planetaarmas.blogspot.com/2011/09/tangues-de-guerra.html)

Até os dias mais atuais pouco foi feito no que diz respeito a blindagem pessoal
durante as duas Grandes Guerras Mundiais, 0 que pode ser justificado ndo somente pela
falta de material adequado, mas também por esse periodo ter sido marcado pela transicdo

de taticas, tecnologia, ideologias e governos .
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O primeiro registro que se tem sobre a utilizacdo de blindagem pessoal utilizada
em campo de batalha foi na guerra do Vietnam, onde os soldados americanos forneceram
coletes blindados visando proteger o méaximo possivel o corpo do soldado, sem
comprometer sua mobilidade (MARINS, 2008). Assim ¢ introduzido o material cerdamico

na historia da blindagem, mais leves e resistentes que 0s metais.

Figura 5 - Uniforme blindado moderno (MARINS, 2008)

O colete, exemplificado na Figura 5, possui capacidade para acomodar duas placas
cerdmicas continuas: uma para proteger as costas e outra para proteger o peito do soldado.
O fato de se tratar apenas de uma placa é relevante, pois uma vez que esta tenha sido
atingida por um projetil, dada a forma como os materiais cerdmicos geralmente rompem
(rompimento de forma fragil), toda a placa fica comprometida, portanto, também fica

comprometida a finalidade da protecéo.

A substituicdo de acos de alta dureza por materiais ceramicos é relativamente
recente, isto é, os primeiros registros de seu uso sdo da década de 50 nos Estados Unidos
com blocos fundidos de silica utilizados em carros de combate. Essa primeira tentativa foi
importante e obteve bons resultados, porém, estes foram considerados insatisfatorios,
levando ao abandono do projeto em 1958. No contexto da guerra fria, os soviéticos foram
0s primeiros a colocar carros de combates blindados utilizando ceramicas como elemento
constituinte de sua estrutura, em 1960 no veiculo T64 (CARDOSO et al., 1999).
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Figura 6 . Tanque soviético T64 (ENG.WIKKIPEDIA.ORG)

A pesquisa de novos materiais ceramicos, bem como visando o melhoramento dos
ja utilizados, continuou nas décadas subsequentes com 0s avanc¢os econdmicos dos Estados
Unidos da América (EUA) na década de 80 e do Brasil no final da década de 90, por meio
do Instituto de Pesquisas da Marinha, do Instituto Militar de Engenharia e do Departamento
de Ciéncia e Tecnologia Aeroespacial, onde sistemas de blindagens utilizando alumina
como base, foram criados. Atualmente, estas pesquisas vém sendo conduzidas pelo projeto
MARIMBA(SANTOS e colab., 2002; GOMES e LOURO, 1999; MELO e DINIZ, 1999,
COSENTINOP. A. S. L, 2006).

2.1. Carbeto de Silicio.

Carbeto de Silicio é reconhecidamente uma cerdmica de grande importancia, no
que diz respeito as propriedades desejadas para conformacdo de placas blindadas. Este
material possui baixa densidade e elevada dureza, perdendo somente para materiais como
Diamante e Carbeto de Boro, que apresentam propriedades comparativamente melhores,
porém, com custo muito mais elevado (SUZUKI. K, SOMIYA. S; INOMATA. Y, 1991).

A primeira data que se tem registo da existéncia do Carbeto de Silicio foi em 1810,
mas foi somente em 1893 que este material foi fabricado em laboratério por E.G Achenson
numa tentativa de se obter um material semelhante ao diamante. Durante este estudo,
Ancheson fundiu carbono em Alumina, e observou o aparecimento de pequenos cristais de

elevada dureza com boas propriedades térmicas. Apesar de ter falhado no que diz respeito a
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criacdo de diamantes artificiais, Ancheson descobriu um material altamente versatil o qual
batizou de “carborundum” (CARBORUNDUM.COM).

O Carbeto de Silicio ou SiC, como serda denominado doravante, possui ligacGes
predominantemente covalentes, com a existéncia de ligagdes ibnicas também
(aproximadamente 12% do total), o que confere ao material a propriedade de conducédo de
corrente elétrica, e sua densidade encontra-se em aproximadamente 3,21g/cm®, podendo
esse valor variar, dependendo da metodologia adotada para sua obtencdo (BLOOR, 1994).
Dentre suas formas cristalinas, pode-se destacar duas sendo estas: 0 a-SiC de estrutura
hexagonal, a mais comum e obtida a temperaturas superiores a 2000°C e o B-SiC, de
estrutura semelhante ao do diamante, obtida a temperaturas abaixo de sua versdo o. No
presente trabal ho serd abordado o B-SiC.

Figura 7 - Unidade bésica do SiC (Callister Junior. W. D., 1990)

Como evidenciado a partir da Figura 7, a estrutura basica do SiC é um tetraedro

cujo numero de coordenacdo é igual a 4.

Como foi dito anteriormente, o SiC apresenta elevada dureza, elevado ponto de
fusdo (inerente a materiais ceramicos), baixa densidade e boa condutividade térmica (entre
79 e 126 [W/mK], dando a este material grande versatilidade de aplicagdes, podendo-se

citar:

I. Abrasivos: revestimentos, lixas, pastas de polimento, rebolo de fresas;
Il. Refratérios: tijolos, placas, matéria-prima para a producéo de fornos;

I11. Ferramentas de Corte: facas ceramicas, as vezes associadas a Zirconia;
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IV. Eletronicos: dispositivos contra descargas elétricas, sistema de ignicdo de

jatos.

A difusdo da tecnologia envolvendo o Carbeto de Silicio tem despertado diversas
pesquisas relacionadas as formas de se obter as melhores propriedades relacionadas a
densificacdo, porosidade e dureza, propriedades essas que dependem diretamente da forma

como o po é sinterizado e com que aditivos.

Em 1958 Alliegro e Prochazka misturaram ao Carbeto de Silicio, pequenas
quantidades de Aluminio, Ferro e Boro, para reduzir a temperatura de sinterizacdo durante
um processo de moldagem por prensagem a quente (PROCHAZKA, 1999), mas somente
em 1973 Prochzka observou experimentalmente que Boro e Carbono reduzem também a
pressdo de sinterizagdo do SiC. Essa linha de pesquisa vem ganhando forca, haja visto que
os aditivos podem melhorar, de forma significativa, tanto as propriedades mecanicas como

eventualmente tornar o processamento do material mais barato.

Aditivos sdo substancias desejadas em um material, de forma a contribuir com a
cinética da sinterizagdo, do contrario seriam impurezas, suas proporces variam
usualmente, de acordo com trabalhos anteriores, entre de 5 e 20 % em massa (MELO F. C.
L et al 2002; MARCHI el al., 2001), no entanto j& houve casos em que por¢des de Boro ndo
poderiam ser superiores a 0,5% em massa em cdps de SiC com maior grau de pureza para o
resultado da sinterizacdo(RODRIGUES C. A. F., 2004), sendo portanto esta uma das
principais variaveis na composicdo de um novo material. A introducdo de aditivos tem
como funcdo conferir propriedades especificas ao corpo sinterizado tais como inibicdo do
crescimento de grdos, aceleracdo do crescimento de grdos, reducdo da temperatura de
sinterizacdo, alteracdo da porosidade e remocdo de impurezas (DE ASSIS J. M. K, 2007).
O aditivo mais comum, e com melhor efeito atualmente utilizado em cerdmicas com
aplicacBes balisticas feitas de SiC é uma combinacio de Oxido de itrio (Y,03), com

alumina Al,O3, designado popularmente de YAG.



27

O SIiC, por ser um solido covalente, oferece dificuldades a sinterizacdo em estado
solido devido ao seu baixo coeficiente de autodifusdo. Desta forma, aditivos sao

necessarios para sua sinterizacéo via fase liquida (IZHEVSKY et al., 2000).

2.2. Processamento de Materiais Ceramicos

As ceramicas podem ser definidas como materiais formados pela aplicacéo de calor,
as vezes associado a aplicagdo simultanea de pressao, constituidas de pelo menos um metal
e um elemento ndo metalico solido, ou um ndo-metal, ou uma combinacgéo de, pelo menos,
dois elementos sélidos ndo metalicos, ou a combinacdo de, pelo menos, dois elementos

solidos ndo metalicos e outro elemento ndo metalico (BARSOUM, 1997).

O conhecimento sobre materiais cerdmicos ja € bem antigo, principalmente nas
artes, confeccdo de adornos e vasos, no entanto, no que diz respeito a engenharia, seu
desenvolvimento e aplicacdo sdo relativamente novos. Uma metodologia foi criada com a
finalidade de se generalizar as técnicas de processamento de materiais ceramicos com
propriedades quimicas, mecanicas e térmicas uniformes e, consequentemente, confiaveis
(PANDOLFELLI, 2000). A Figura 8 apresenta um fluxograma abordando, de forma

simplificada, como o processo de conformacdo de um material ceramico pode ser aplicado.
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Figura 8. Fluxograma ilustrando o processo de conformacgado de materiais ceramicos (PANDOLFELLI

et al.,2000).

2.3. Métodos de Conformacéo

Dentre as diversas técnicas de processamento de materiais cerdmicos, as mais

utilizadas sao:

Conformacdo de Massa Plastica: € o método mais antigo de conformacéo
conhecido, usualmente utilizado para fabricacdo de vasos de argila. Este método
vem sendo ainda utilizado em cerdmicas primitivas em tornos e olarias
(NORTON,1973).

Conformacéo por Extrusdo: é o método pelo qual se forgca uma massa plastica por
meio de um molde, formando uma coluna continua e cortando-se em um ponto que
se julgar adequado, industrialmente utilizado para conformacéo de tijolos furados,
tubos sem costuras, etc (NORTON,1973).

Prensagem a seco: este método utiliza o uso direto de pressdo sob as particulas para

comprimi-las a um volume bem pequeno, obtendo-se o efeito de agregacdo e
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empacotamento. Este vem sendo utilizado para a obtencdo de azulejos, telhas,
refratarios, ladrilhos e pequenos isolantes elétricos (NORTON,1973; ZAVAGLIA,
1991).

= Conformacao por Injecdo: nesse método é adicionado um polimero termoplastico
junto a ceramica e, por meio de uma injetora, a massa fundida é derramada em um

molde metalico e mantida até seu resfriamento.

= Técnicas coloidais: Trata-se da preparacdo de coloides que sdo vertidos em moldes
porosos ou impermeéaveis. Pode-se destacar nesse processo a colagem (slip casting),
que consiste em verter a suspensdo coloidal (barbotina) sobre gesso. Este absorve o
liquido, ap6s a obtencdo da geometria e espessura desejada, sendo 0S excessos

retirados, e a ceramica final € encaminhada para a sinterizacao.

Como dito anteriormente, para este trabalho o processo utilizado foi a prensagem

uniaxial e hidrostatica.

2.4. Sinterizacao

Sinterizacdo € um processo de consolidacdo realizado a temperaturas elevadas que
visa promover a unido das particulas em um unico agregado gerando, como consequéncia
direta, 0 aumento da resisténcia mecanica, seguido de uma retracdo e densificacdo de até
20% em volume, dependendo da natureza estrutural do material. Embora a maioria dos
trabalhos se preocupe com a reducédo da porosidade em materiais ceramicos, muitas vezes é
de grande interesse a obtencdo de ceramicas porosas, principalmente quando se deseja
aplicacbes como materiais refratarios porosos e filtros (MELO F. C. L., 1994; E. M
MARINS, 2008).

Na maioria dos casos, as reacdes de sinterizagdo ocorrem quando a temperatura
aplicada ao sistema alcanca a faixa entre a metade e dois tercos da temperatura de fuséo do
material, trata-se da energia necessaria para que ocorra a difusdo atdmica no estado sélido e

escoamento viscoso , quando houver uma fase liquida presente. As mudancas que ocorrem



30

em sua microestrutura serdo as novas caracteristicas do empacotamento das particulas que
se soldam entre si (ALVES, 2007).

Os processos ceramicos a elevadas temperaturas sao, em geral, controlados pelas
propriedades do material verde, antes da sinterizacdo (composicao, densidade, porosidade,
homogeneidade, tamanho e formas das particulas), assim como por parametros de
sinterizacdo (atmosfera, pressdo e temperatura, incluindo taxas de aguecimento e
resfriamento) (KINGERY et al.,1976; SCHNEIDER JUNIOR et al, 1991: OLIVEIRA,
1995).

O processo de sinterizagdo pode ainda ser definido como um processo de remogéo
de poros entre particulas, com retracdo do corpo, com o fortalecimento de particulas
adjacentes (LEE 1994). O meio pelo qual havera transferéncia de material ao longo do
processo é que determina o tipo de sinterizacdo que ira ocorrer, podendo este ser de

sinterizacdo por fase solida ou por fase liquida.

2.4.1. Sinterizagao por fase solida:

Como o proprio nome diz todo o transporte de material e difusdo envolvida no
processo, ocorre sem que haja a formacédo de liquidos. Os meios pelos quais o transporte de
material ocorre sdo por rotacdo ou deslizamento de particulas. Nesse processo, as particulas
se unem pelo crescimento do pescoco, sem o encolhimento ou densificacdo, devido ao
fluxo de massa que se origina e termina na propria superficie da particula. A difusdo pela
superficie e evaporacdo-condensacao sao contribuintes importantes desse mecanismo. Por
sua vez, o transporte de massa causa o encolhimento do compacto, pois a massa se origina
do interior da particula e se deposita no “pescoco”. Os Mecanismos de transporte e massa
incluem difuséo de volume, difusdo de contorno de gréao, fluxo plastico e fluxo viscoso.

A sinterizagdo da fase solida € constituida de trés estagios:

INICIAL: quando h& um realinhamento das particulas do pé e formacdo de uma

ligacdo fisica entre as particulas, o “pescoco”.

INTERMEDIARIA: nesse estagio, o tamanho do contato aumenta, e a porosidade

diminui; ha uma retracdo do material e formacdo e crescimento lento dos grdos. Nesse
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estagio, a densidade relativa chega @ 90% da densidade méaxima, este estagio termina
quando os poros estdo isolados.

FINAL: os poros se fecham e sdo eliminados o maximo possivel, provocando um
aumento ainda maior de densificacdo, consequentemente, o tamanho de grdo aumenta
(LEE,1996).

322 = YR

Sinterizagdo em estado sélido

Figura 9 . llustracdo do processo de sinterizagdo do estado sélido (Adaptado de LIMA, 2006).

2.4.2. Sinterizagdo em fase liquida:

Um resultado mais eficiente pode ser obtido na sinterizacdo em fase liquida. Para
isso, a temperatura do processo deve ser elevada de forma que haja uma fase liquida que
cubra a particula. Como pode ser esperado, as caracteristicas fisicas e quimicas do
componente influenciam diretamente nas propriedades finais do material.

Vieira (1983) cita como principais propriedades:

= Composicdo quimica, que determina os compostos quimicos formados, isto €, as
fases envolvidas no processo.

= Tamanho e forma das particulas, ou p6 bruto.

= Existéncia de aglomerado de particulas, poros que venham a dificultar a difuséo e,
consequentemente, a densificacdo do material.

= Homogeneidade e granulometria.

A sinterizacdo na fase liquida também possui trés estigios, sendo estes:

rearranjo de particulas; solucdo-precipitacdo e coalescéncia (MELO, 1994).
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REARRANJO DE PARTICULAS — Ocorre a formacio de um fluxo viscoso
ao redor do sdélido; as particulas se juntam sob pressdo e hd uma pequena
densificacéo.

SOLUCAO-PRECIPITACAO — Ha a dissolucdo das particulas solidas
imersas no liquido e a precipitacdo superficial s6lida, onde ocorre contato particula-
particula. Trata-se da formagdo de grdos ndo compridos, e precipitacdo em
superficie concava.

COALESCENCIA — Crescimento de gréo, formando um esqueleto sdlido de

particulas.

Figura 10. llustragdo da sinterizacao do estado s6lido (Adaptado de LIMA, 2006).

2.5. Aditivos de Sinterizacao

A procura de aditivos para a melhora da sinterizacdo do Carbeto de Silicio foi
encontrada na maioria das vezes por tentativa e erro (NEGITA, K., 1986), sem uma
sistematica em relacdo a discuss@o dos efeitos desses materiais, assim a maioria dos
processos foi desenvolvida para SiC de elevada pureza (99,999%), tais como sinterizagdo
com atmosfera a vacuo ou ainda prensagem a quente ( RODRIGUES C. A. F, 2004).

Atualmente, ha uma grande dificuldade na sinterizacdo por fase solida do SiC,
segundo a literatura, propriedades desejadas como densificacdo, baixa porosidade e dureza
sdo possiveis de serem obtidas apenas quando a sinterizacdo ocorre a temperaturas entre

2050°C a 2200°C. Desta forma, aditivos tém sido selecionados para controle da
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densificacdo bem como um redutor a temperatura de sinterizacdo, favorecendo a formacéo
da fase liquida a temperaturas inferiores a 2000°C (IZHEVSKY el al, 2000).

2.5.1. Oxido de Aluminio (Al,O53)

Historicamente, o éxido de aluminio é uma das ceramicas mais populares e seu uso
comercial comegou em 1907, com expansdo significativa nas décadas de 20 e de 30. Suas
propriedades mais requisitadas sd@o provenientes de ser um material refratario, de sua
elevada dureza, sua boa condutividade térmica, e de sua elevada rigidez dielétrica
(isolante). Estas propriedades fazem da alumina, um dos principais materiais ceramicos
estruturais e, comparativamente, um dos mais duros dentre os atualmente disponiveis
(dureza 9 na escala Mohs) (CAMPOS, 2001).

A ocorréncia natural de alumina se da em rochas sedimentares, sob a forma de
bauxita, sua obtencdo se da por extragdo e tratamento deste minério, primeiramente se faz
uma purificacdo da bauxita por meio do processo de BAYER onde se obtém hidroxido de
aluminio que é conduzida para a calcinacdo para finalmente ter como produto final a
Alumina Al,Oj3 a intensidade com que esse processo ocorre influi diretamente na pureza da
matéria final (ALCOA.COM).

Ha estudos realizados com o uso de 6xido de aluminio como aditivo para o SiC, no
entanto, se utilizado de forma isolada, seus efeitos s serdo relevantes depois de um longo
tempo de sinterizacdo (SUZUKI, 1991).

2.5.2. Oxido de Itrio (Y2053)

O Itreo (Z=39) nio é exatamente um lantanidio, porém, é incluido entre as terras
raras devido a semelhanca existente entre suas propriedades quimicas. O conjunto de suas
propriedades possibilita 0 emprego de Itreo nas mais variadas formas de utilizacdo, tais
como: catalisadores para producdo de derivados de petrdleo; na sintese de amonia e outro
produtos quimicos; na constituicdo de ceramicas transparentes resistentes a altas
temperaturas e na tecnologia de ceramicas especiais (THUMMLER, F., OBERACKER, R,
1993).
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2.5.3. YAG

Um dos aditivos mais comuns utilizados para a sinterizacdo consiste em uma
composicio de Oxido de itrio e Oxido de Aluminio em propor¢des variaveis. Essa mistura
é fundida durante o processo de sinterizagdo formando a fase vitrea intergranular da base
ceramica. Na fase final desse processo € gerado um material conhecido como YAG
(Yttrium Aluminium Garnet).

Como composicao de YAG utilizada numa matriz ceramica tém-se: 5 a 20% de SiC
em massa; 15 a 35% de 6xido de itrio e 65 a 85% de Alumina (MARCHI et al.,2003).

S840 poucos os Oxidos que se decompdem a temperaturas proximas de 2000°C,
sendo essa caracteristica desejavel pois facilita a transicdo da estrutura SIC o para j,

melhorando, diretamente, as caracteristicas finais da ceramica.

Figura 11. Diagrama de Fase Al,03-Y,03; (TAGUCHI; RIBEIRO, 2003).
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O diagrama de Alumina-itria, anteriormente apresentado, é essencial para a
determinacdo da temperatura a qual este material sera submetido para que ocorra o
processo de sinterizacdo. O eixo y se refere a temperatura de tratamento térmico enquanto o
eixo x refere-se ao percentual molar dos constituintes do material. A linha vermelha marca
o0 percentual utilizado na composicdo do YAG, sendo para este trabalho, 70% Alumina e
30% ltria.

2.6. Propriedades Mecanicas do Carbeto de Silicio (SiC).

A Tabela 1 fornece as principais propriedades do Carbeto de Silicio, de acordo com
a literatura. Como pode ser observado, o0 processo de sinterizacdo é determinante em suas
caracteristicas finais (BLOOR, 1994).

Tabela 1. Propriedades do SiC (BLOOR, 1994).

Propriedades Sinterizagdo com Sinterizagdo com fase
fase solida liquida
Massa especifica 3,15 3,21
Porosidade (%) <2 <1
Médulo de Elasticidade (GPa) 410 420
Coeficiente de Expanséo Térmica (30- 49 45
1500°C) (x10%/°C)
Condutividade Térmica a 600°C (W/mK) 50 50
Resisténcia a Flexdo (MPa)
a25°C 430 730

A 1400°C 450 400

Dureza (GPa) 28 26
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2.7. Perda de Massa na Sinterizacao.

Eventualmente, durante o processo de sinterizacdo de um material ceramico, pode
ocorrer a perda de massa. Dentre as razfes para que isso ocorra pode ser citada a presenca
de uma atmosfera ndo inerte durante este processo, ou de reagentes indesejaveis.

A perda de massa do sistema SiC, Al,Oj3 e itria ocorre por uma sequéncia de reacfes
com contaminantes, mesmo que a atmosfera seja adequada. O SiO, é considerado 0
principal contaminante (BAUD, 2003; VAN DIJEN & MAYER, 1996; GRANDE et al.,
1997, apud HWANG, 2006), resultando na reacdo abaixo:

SiC(g) + 2 Si02(|)<—} SSiO(g) + CO(g) (l)

Na presenca de Carbono, o efeito pode ser amenizado, convertendo em Silica
novamente o Carbeto de Silicio (VAN DIJEN & MAYER, 1996, apud HWANG, 2006):

SiOz(g)+3C(s) 3 SiC(s)+ ZCO(Q) (2)

A Alumina e a itria sublimam de forma indesejada (VAN DIJEN & MAYER, 1996,
apud HWANG, 2006, BAUD, 2003, apud HWANG,2006):

Reacdes da Alumina:

AlO3 (22Al () + 30 () (3)

Reacdes da ltria:

Y203<—>2YO (g)+ @] (g) (4)
Y2034 2Y(g) + 30 ®)
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Podem ocorrer, ainda, reacdes de SiC com seus aditivos conforme apresentado a
seguir. (VAN DIJEN & MAYER, 1996, apud HWANG, 2006, BAUD, 2003, apud
HWANG,2006,GRANDE et al., 1997):

SiCs) + Al O3)¢2 Al,O(g) + SiO + CO(g (6)
SiC(s) + AlOs +ALOge> 4Al (g +2Si0) + 2CO() 7)
SiC * Y203¢> Y20() + SiO() + CO) (8)
SiC + 2Y2036¢* 4YO(g + SiO + CO 9)

Como pode ser observado a partir das equagdes VI e IX, a perda de massa do SiC

ocorre pela oxidacéo do SiC, formando as por¢des gasosas CO(g), SiOg) e AlO(g).

SiO(g) +2C) & SiC(S).CO(g) (10)
3C + 2A|20(g) HA|4C(9) +2C0(g) (11)
SiC(S) + COy) HSiO(g) +2CO0) (12)
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CAPITULO 3 -MATERIAIS E METODOS

3.1. Materiais Utilizados

Para o desenvolvimento deste trabalho, conformou-se corpos de prova utilizando po
bruto fornecido pelos fabricantes. O Carbeto de Silicio, o Oxido de ltrio, o Silicio metélico
e 0 Boro amorfo foram fornecidos pela empresa alema H.C Starck. O SiC utilizado foi do
tipo GRADE BF — 12 verde (B-SiC), também utilizado em outros trabalhos reportados pela
literatura (MARINS, 2008), sendo este 0 mais adequado para conformacéo de placas com

finalidade de protecdo balistica.

A alumina tipo A1000SG foi de fabricagdo nacional, fornecida pela empresa
ALCOA. Com este material foram preparados corpos de prova (cdps) com base em
alumina e também com o YAG. O aditivo de grafite, utilizado neste trabalho, foi fornecido

pela empresa brasileira ROCOLL.

Objetivando permitir a eficiéncia maxima durante o processo de pré-conformacao
durante a prensagem uniaxial, utilizou-se um ligante de Pval, alcool polivinilico

proveniente da empresa VETEC.

3.2. Composicao dos Corpos de Prova.

Durante o desenvolvimento deste trabalho, foram consideradas duas ceramicas,
sendo elas alumina e carbeto de silicio, além da anélise do SiC puro para fins comparativos,
fez-se a analise de mais quatro composi¢des aditivadas de SiC e duas composicOes de

alumina conforme mostrados no quadro 1 e 2.



Quadro 1. Composicdes utilizadas para o SiC

Composicao SiC Si (metalico) B (amorfo) YAG
| 100% 0 0 0
11 95% 5% 0 0
1 95% 0 5% 0
v 90% 5% 5% 0
Vv 91,8% 0 0 8,2%
Quadro 2. Composigdes utilizadas para Alumina
Composigéo AlLO; Si (metalico) B (amorfo) C (grafite)
VI 90% 5% 5% 0
VIl 90% 5% 0 5%

Para as demais composicdes foram seguidas as praticas de trabalhos anteriores
(MELO F. C. L, 2002) que comparam as propriedades mecénicas dos materiais em fungéo

do aditivo, respeitando-se a por¢do minima de 5% em massa de cada um.

3.3. Conformacéo dos corpos de prova

A porcdo de cada insumo foi devidamente pesada em uma balanga analitica e,
posteriormente, misturada em um moinho de alta energia, em dois tempos de 15 minutos
com um minuto de repouso entre eles. Esta metodologia se fez necessaria por uma questao
de seguranca, devido a elevacdo na temperatura durante este processo, podendo ocasionar
uma reacdo indesejada do material com o oxigénio existente na atmosfera. Em seguida,

penerou-se (Peneira Tyler 42) e adicionou-se 5% em massa de PVal para que 0 po se
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aglutina-se na forma de pastilha durante o processo de prensagem uniaxial. A sequéncia dos

procedimentos utilizados encontra-se resumida no fluxograma da Figura 12.

Figura 12 Fluxograma de conformagao dos cdps

As Figuras 13 e 14 referem-se a prensa uniaxial hidraulica e a matriz de aco
utilizada na conformacdo dos cdps, respectivamente. Nesse estdgio a pressdao de
compactacdo ndo é o fator mais importante, uma vez que esta € utilizada apenas para uma
pre-moldagem antes do material ser submetido ao processo de prensagem isostatica. A
aglomeracdo das particulas se dara por meio do Pval sendo este adicionado na porcéo de
5% em massa na mistura de pdés que serd prensada. O objetivo deste processo foi obter
pastilhas com no méximo 5mm de altura e 10mm de comprimento, com posterior envio
para 0 processo de sinterizacdo. Para a realizacdo deste trabalho foi utilizada uma prensa
uniaxial hidraulica da fabricante MARCONI modelo MA0981C ilutrada na figura 13 e as

matrizer para a pré-moldagem dos cdps ma figura 14.



Figura 13. lustracdo da prensa uniaxial utilizada neste trabalho.

Figura 14. Molde utilizado para a compactagao das ceramicas.
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A partir deste primeiro procedimento os cdps foram encaminhados para prensagem
isostatica, sendo utilizada uma prensa tipo KIP 100E, Paul Weber a 300Mpa Para esta etapa
0 mecanismo € um pouco mais complexo, uma vez que 0s cdps sdo revestidos por um
molde flexivel e mergulhados em 6leo num compartimento hermeticamente fechado.
Durante este processo, a pressdo é gradativamente aumentada sendo esta distribuida, de
forma uniforme, sobre o corpo de prova. O equipamento de prensagem isostatica, assim

como uma ilustracdo de seu funcionamento é apresentado na Figura 15.

Figura 15. Apresentagdo do sistema de prensagem isostatica: a) esquema de funcionamento; b) prensa uniaxial
utilizada

3.4. Sinterizacgéo

Os corpos de prova de Carbeto de Silicio foram sinterizados com o em um
patamar de 30 min a 1950°C e para os corpos de prova de Alumina, foi utilizado um
patamar a 1750° durante uma hora As sinteriza¢6es foram realizadas em um forno elétrico

tubular de grafite hermeticamente fechado com atmosfera inerte de argbnio.
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Figura 16. Forno Splemby fechado.

3.5. Caracterizacao dos corpos de prova

Todas as composicOes estudadas neste trabalho foram submetidas aos mesmos
ensaios, com a finalidade de se definir quais amostras apresentam as melhores propriedades
para a conformacéo da placa hexagonal balistica.

3.5.1. Densidade

Para este ensaio utilizou-se 0 método baseado no principio de Arquimedes,
seguindo a norma ASTM C20-00 obtendo, como resultado final deste ensaio, a densidade

aparente dos corpos de prova.

Este método consiste em aquecer os cdps em &gua destilada por uma hora,
removendo, assim, as impurezas da superficie. Ap0s esta etapa, 0 material é mantido em
repouso ainda imerso, até que a temperatura se iguale a temperatura ambiente, e s6 entdo
efetua-se a primeira pesagem do cdp, estando este ainda imerso em &gua, em uma balanca
analitica de alta precisdo (obtencdo da massa imersa - m;). Apds este primeiro
procedimento, seca-se 0S COrpos de prova e prossegue-se Com uma nova pesagem, obtendo
agora massa Umida (mg). Por fim, encaminham-se os cdps para uma estufa, com a
finalidade de retirar toda a agua presente no cdp, e prossegue-se entdo a ultima pesagem,
massa seca (ms). Aplicando-se a equacdo (8) e considerando a densidade da &gua como
sendo 1,0 [g/cm®] tem-se:
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pledp) _ ms
plagua) mu—mi

Equacao (1)

3.5.2. Dureza

Uma propriedade de suma importancia que deve ser avaliada em um material
que se pretende utilizar para aplicacGes balisticas, € sua dureza. Para esta finalidade, neste
trabalho se mediu a dureza Vickers, propria e recomendada para corpos de prova de
pequenas dimensdes, cuja impressdo é da ordem de 10 metros ou pum. Para este ensaio,
utilizou-se um penetrador de diamante com geometria piramidal de base quadrada. Essas

medidas sdo convertidas em uma escala de dureza pela equacéo (9).

HV =1,854—
dl % d2

Equacdo (9)

Onde d1 e d2 séo as diagonais impressas no cdp conforme ilustrado na
Figural?.
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Figura 17. Formato do penetrador no ensaio de dureza Vickers (BURGER el al, 2006).

As medidas de dureza nesse trabalho foram realizadas no equipamento “Digital
Micro Hardness Tester”, fabricado pela empresa FT — Future Tech, modelo FM- 7, com
carga de um 300gf e 9 segundos de aperto, com pelo menos 5 medidas em cada corpo de

prova, quando possivel, dada a elevada porosidade que alguns cdps apresentaram.
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Figura 18. Digital Micro Hardness Tester, equipamento utilizado para medidas de dureza.

3.5.4. Microscopia Optica

Tanto para aplicacbes estruturais quanto balisticas, € imprescindivel o
conhecimento da presenca de porosidade a respeito de um determinado material. Desta
forma, os materiais aqui estudados foram avaliados quanto as suas caracteristicas
morfologicas a partir de analises por microscopia Optica. Para isso, primeiramente as
amostras foram devidamente lixadas e polidas de forma a tornar evidente sua porosidade
quando observada em um microscopio éptico. Afim de se obter um resultado mais
quantitativo, e baseado em trabalhos anteriores, as imagens foram submetidas a uma analise
computacional por intermédio do programa ImageJ, software livre disponibilizado pela
JAVA (MARINS et al., 2008, TOLEDO et al.,2005, CAMPOS et al., 2003). As imagens
foram adiquiridas em um Microscopio Nikon modelo 200 acoplado a uma cémera digital
Axio Cam ICC3 Zeiss.

Durante o desenvolvimento deste trabalho, seguiu-se um padrdo de ampliagdo em
todos os corpos de prova de 100, 200, e 500 vezes, buscando sempre uma regido de menor
porosidade possivel. Ndo foram utilizados filtros e a luminosidade foi ajustada de forma
que o contraste ocorresse de forma acentuada entre as areas escuras e claras, conforme

exemplificado na Figura 19.
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Figura 19. Fotomicrografia da composi¢do contendo 8,2% em massa de YAG, ampliacéo de 200 vezes.

3.5.5. Microscopio Eletronico de Varredura - MEV

O microscopio eletronico de varredura (MEV) pode obter imagens de superficies
polidas ou rugosas, com grande profundidade de campo e alta resolucdo, facilitando a
interpretacdo de imagens e possibilitando a microanalise de elementos, mediante a
utilizacdo de multiplos efeitos da interacdo entre os elétrons e a matéria (MANNHEIMER,
2002).

Como consequéncia da interacdo do feixe de elétrons com a superficie da amostra,
uma série de radiacOes é emitida tais como: elétrons secundarios (ES), elétrons retro
espalhados, raios X caracteristicos, elétrons Auger, fotons, dentre outros, como apresentado
na Figura 20. Estas radiacOes, quando captadas corretamente, irdo fornecer informacdes
caracteristicas sobre a amostra como, por exemplo, a topografia da superficie, a
composicdo e a cristalografia (MALISKA, 2006).
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Figura 20. Garrafao de elétrons no MEV (http://fab.if.usp.br).

A partir deste ensaio foi realizada a anélise de fratura dos corpos de prova, sem
ataque quimico de sua superficie. Para tal ensaio, é necessario que o material seja condutor,
ou entdo recoberto por uma pelicula condutora como ouro ou grafite. Os cdps de SiC
dispensaram qualquer tipo de tratamento nesse sentido, diferentemente da alumina que
precisou ser recoberta por uma fina camada de ouro para tornar as analises possiveis.

Estas analises foram realizadas por um microscopio eletrénico de varredura
modelo LEICA S430i.

Figura 21. Microscopio Eletronico de Varredura LEICA S430i, disponivel na AMR/DCTA



Capitulo 4 - Resultados e Discussoes

4.1  Densidade Aparente

As amostras apresentaram uma leve densificacdo quando comparadas com sua
condicdo a verde, com uma pequena reducao de seu diametro. Os cdps que tinham por base

Alumina se deformaram acentuadamente devido a perda de massa, quando comparadas
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com as amostras de Carbeto de Silicio. No entanto, estudos anteriores sobre a Alumina

mostram que a elevada temperatura (aproximadamente 1750°C) é benéfica para o processo
de densificacdo, tendo esta influenciada, de forma positiva, propriedades como dureza e

porosidade, como sera apresentado posteriormente.

Para as amostras processadas a partir de Carbeto de Silicio, apenas aquelas

processadas com YAG como aditivo apresentaram diferencas significativas quanto aos seus

resultados de densificacdo, como pode ser observado na Tabela 4.

Tabela 2 Densidade aparente calculada para as amostras em estudo

Composicao SiC

Densidade [g/cm?]

SiC 100% 2,12
5% Boro (amorfo) 2,10
5% Silicio 2,11
5% Boro (amorfo) 5%Silicio 2,08
8,2%YAG 2,64
Composicao Al,Os Densidade [g/cm”]
5%Boro (amorfo) 5%Silicio 3,48
5%Carbono (grafite) 5%Silicio 3,47
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4.2  Difragdo de Raios-X

4.2.1 Carbeto de Silicio

Todas as composicdes estudadas de Carbeto de Silicio foram submetidas a anéalise
de difracdo de raios — X ap6s serem sinterizadas. Os resultados encontrados atestam a
pureza dos materiais envolvidos na confeccdo dos corpos de prova, ou ainda revelam

impurezas que possam surgir devido ao manuseio e confecgédo dos cdps.

As Figuras 22 e 23 mostram que o Carbeto de Silicio possui uma elevada pureza,
com predominio de SiC 3 apds a sinterizacdo, 0 que é desejado, pois essa possui melhores
propriedades para a finalidade que se deseja neste trabalho. Na Figura 23, no entanto, pode
ser observado que o aditivo de Boro amorfo ndo reagiu para formar a alterar a estrurua
cristalina do material, ou ainda ou ainda contribuir para formacao de compostos mais duros
o que influenciaria beneficamente as propriedades desejadas neste trabalho. Também pode
ser concluido, a partir dos resultados encontrados, que o Silicio aditivado pouco

influenciou para o predominio na obtencdo da fase beta.



Figura 22. Resultados de difragao de raios — X para o carbeto de silicio sinterizado.

Figura 23. Resultados de difragdo de raios — X para a composi¢do 90%SiC + 5%B + 5%Si.
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4.2.2. Oxido de Aluminio

Assim como ocorreu com o0 SiC, a Alumina teve sua analise de difracdo de raios -X
realizada apds a sinterizacdo. Neste caso, ndo foi so possivel observar a pureza do material,
mas também que houve reacdo durante o processo de sinterizagdo entre seus aditivos. A
partir da analise da Figura 24 pode ser observada a formacdo de SiC, visto na escala de
dureza na literatura como material mais duro que a alumina e até mesmo que o SiC
(YAMADA. K; MOHRI. M, 1991). Na Figura 25 a presenca de Boro na sinterizagcdo

favoreceu a formacéo de boreto de aluminio.

Figura 24. Resultados de difracéo de raios — X para a composicéo Al,O3; + 5%B + 5%Si.
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Figura 25. Resultados de difragdo de raios — X da composi¢do 5%Si + 5%C.

43  Microscopia Optica.

Como podem ser observados na Tabela 05, todos os aditivos influenciaram
beneficamente nas propriedades dos materiais sinterizados, uma vez que reduziram suas
porosidades, o que resultara, provavelmente, na melhoria de suas durezas como sera
observado posteriormente. Para que se possa obter um pardmetro que independa da
capacidade de observacao do leitor, essas imagens foram processadas no Image J, programa
da JAVA de uso livre. As fracBes porosas, calculadas a partir deste mesmo programa, séo
apresentadas na Figura 26 e na Tabela 6. Como pode ser observado a partir da Figura 26, o
algoritmo deste programa calcula facilmente a fracdo porosa, sendo estas identificadas

pelas areas escuras.



Tabela 3. Resultados de microscopia 6ptica dos corpos de prova de SiC.
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100% SiC

5% Boro

5% Silicio
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5%Boro 5%Silicio

8,2% YAG

Figura 26. Imagem da amostra de 8,2% de YAG com ampliacdo de 200x, apds tratada pela analise de imagens.
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Tabela 4. Resultado da analise de poros dos cdps de SiC

Composicao Fracdo Porosa
(%0)

SiC 100% 63,2

5% Boro Amorfo 27,7

5% Silicio 43,7

5% Silicio e 5% Boro Amorfo 53,2

8,2%YAG 8,5

Como pode ser observado na Tabela 6 o aditivo que apresentou melhor
desempenho foi 0 YAG com grande reducéo de sua fracdo porosa, quando comparado com
0 SiC puro. A combinacdo de Alumina e itria contribui para formacao sua fase liquida a

temperaturas inferiores a 2000 °C, sendo este fato 0 mais benéfico para a sinterizacao.

Outro resultado que vale salientar com relagdo a Tabela 7 € a interagdo de SiC com
boro que apresentou reducéo significativa quando na porcdo de 5% em massa, mas quando
associado a Silicio metalico seus resultados ndo foram satisfatorios. O primeiro relato da
literatura sobre 0 uso de boro como aditivo do SiC foi em 1985 (MAGNANI, 2001), onde
SiC de elevada pureza (oo SIC) foi sinterizado a vacuo com boro na porgdo de 0,5% em
massa. Nesta ocasido, foi relatada uma elevada densificacdo e reacdo do Boro com Silica
residual presente no SiC. Estes elementos associados contribuem para a diminui¢do da

energia de ligagao entre os gréo, facilitando o processo de sinterizacao.

Neste trabalho a sinterizacdo ocorreu na atmosfera inerte de argénio, uma reducéo
da pressdo no meio sugere melhora dos resultados, no caso de SiC associado a boro,
quando associados, Boro amorfo e Silicio metélico. Entretanto, estes resultados ndo séo
repetitivos, pois 0 mecanismo de densificacdo do boro exige SiC de elevada pureza, e nesta
associacdo o Silicio se comportou como um impureza indesejada, atrapalhando o
mecanismo de densificacdo que o boro apresenta quando utilizado de forma isolada, uma
vez que o boro é forte formador da fase vitrea (NAGANO, 2000) e isso contribui para

formagcdo de gréo maiores.
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O mesmo procedimento se repetiu com os cdps de Alumina.

Tabela 5. Resultados de microscopia 6ptica dos corpos de prova de Alumina.

5%B e 5%Si

5%C e 5%Si

Tabela 6. Resultados das anélises de porosidade dos cdps de Alumina

Composi¢ao Fracdo Porosa
(%)

5% Silicio e 5% Carbono 28,4

5% Silicio e 5% Boro 11,9

A partir dos resultados obtidos neste trabalho foi observado que os corpos de
prova de Alumina obtiveram melhores resultados com relacdo a fracdo porosa, quando
comparados com o0s provenientes do SiC, uma vez que suas frages foram bem mais baixas,
com excecdo da amostra que tem YAG como aditivo. Tal resultado ja era esperado e
condizente com experiéncias anteriores em que a densificacdo e diminuicdo da porosidade
da alumina melhora com o aumento da temperatura de sinterizacdo (H. N. Yoshimura, A.
L. Molisan, et al). Este comportamento pode ser explicado pelo fato da temperatura elevada

contribuir para que a matéria se agregue, com formacéo da fase liquida.
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4.4  Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Visando complementar as analises de microscopia Optica, foram também
realizadas analises de MEV da superficie de fratura dos corpos de prova. Para esta
finalidade, os cdps foram fraturados de forma longitudinal, e sua parte mais interna foi
analisada. As imagens obtidas permitiram uma anélise qualitativa dos materiais estudados
que, quando confrontadas com os resultados obtidos a partir dos outros ensaios realizados,
fornecem subsidios para a selecdo adequada das composicfes que apresentam melhor
potencial para protecdo balistica e, desta forma, estas analises permitem compreender

melhor o efeito que cada aditivo teve sobre o material.

4.4.1. Analises de microscopia eletrdnica de varredura para o Carbeto de Silicio

Todos os aditivos estudados neste trabalho influenciaram no desempenho do
material ceramico, de alguma forma. Esta afirmacgéo encontra-se baseada na comparagéao do
tamanho dos contornos de grdo entre as composicdes aditivadas com as de SiC puro.
Comparando-se a Figura 28 a. com a 31 a. pode ser observado que esta Ultima apresentou
maior encadeamento de contorno de grdos com consequente menor porosidade, por conta
da formacdo da fase liquida do YAG. Também pode ser observado que as amostras que
continham Boro apresentaram um contorno de grdo maior, com morfologia de bastéo
concorrente entre si. A dificuldade desse encadeamento contribui para uma maior
porosidade. Quando analisada a amostra constituida por Boro e Silicio, pode ser observada
uma maior interacdo indesejada, uma vez que o contorno de gréo ficou maior (Figura 28 b).
Como ja explicado anteriormente, para que esse encadeamento do Boro seja benéfico, o
SiC deve apresentar elevada pureza e as reacOes de sinterizacdo devem ocorrer a baixas
pressdes, nesse caso, o Silicio se comportou como impureza atrapalhando o mecanismo de

sinterizacédo do Boro.



Figura 27 a. Resultados de MEV para uma amostra
de 100% SiC

Figura 28 a Resultados de MEV para uma amostra
de SiC com 5% de Bor

Figura 27 b. Resultados de MEV para uma amostra
de 100%0SiC
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Figura 28 b Resultados de MEV para uma amostra
de SiC com 5% de Boro

Figura 29 a Resultados de MEV para uma amostra
de SiC com 5% de Si

Figura 30 a Resultados de MEV para uma amostra
de de SiC com 5% de Si e 5% de Boro
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Figura 31 a Resultados de MEV para uma amostra Figura 30 b Resultados de MEV para uma amostra
de de SiC com 8,2% de YAG de de SiC com 5% de Si e 5% de Boro

Figura 29 b Resultados de MEV para uma amostra Figura 31 b Resultados de MEV para uma amostra
de SiC com 5% de Si de de SiC com 8,2% de YAG

4.4.2 Resultados de MEV para as composi¢des de Alumina.

Neste trabalho foi também analisado, a partir de MEV, a fratura dos cdps de
Alumina, seguindo o mesmo procedimento apresentado para a analise realizada com as
amostras de SiC, ou seja: primeiramente os cdps foram fraturados e, posteriormente,
recobriu-se sua superficie com uma fina camada de ouro, pois este material ndo conduz

eletricidade.
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Utilizando-se desta metodologia para estas amostras, pode ser observado graos de

formato mais alongados e de agulhas, favorecidos pela presenca do Silicio.

Figura 32 a Resultados de MEV para uma amostra Figura 32 b Resultados de MEV para uma amostra
de Alumina com 5% Boro e 5% de Silicio. de Alumina com 5% Boro e 5% de Silicio.

Figura 33 a. Resultados de MEV para uma amostra Figura 33 b Resultados de MEV para uma amostra

de Alumina com 5% C grafite e 5% de Silicio de Alumina com 5% C grafite e 5% de Silicio

4.4. Dureza Vickers.

As Tabelas 09 e 10 sdo referentes aos ensaios de dureza dos corpos de prova de
Carbeto de Silicio e de Alumina, respectivamente. Como pode ser observado a partir destes
resultados, para o cdp formulado com 5% de Silicio e 5% de Boro amorfo, o ensaio foi
possivel mas serviu apenas para confirmar o efeito negativo da porosidade em ceramicas

que possam vir a serem utilizadas para protecdo balistica, com elevada porosidade interna e
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efeitos negativos sob sua dureza, apresentando um elevado desvio padrdo, se comparada
com outras composicdes. A amostra de YAG apresentou melhores resultados em todos os
sentidos com elevada dureza e baixo desvio padrdo. Quando comparados entre si, 0s cdps
de SiC com YAG e de Alumina apresentam resultados semelhantes, com uma pequena
vantagem para a Alumina que continha Boro como aditivo pela maior congruéncia de

resultados nos ensaios mostrados aqui por um menor desvio-padréo.

Tabela 7. Resultados de dureza Vickers para o SiC

Dureza Vickers [Kgf/mm?] — SiC

Composicao Média Desvio Padréo
100% SiC X X

90% SiC + 5% Si + 5%B 836,9 479,4
95%SiC + 5%B 1538,4 778,9
95% SiC + 5%Si X X
91,8%SiC + 8,2%YAG 21874 411,0

Obs: os resultados marcados com x foram os ensaios que ndo foram possiveis de serem realizados devido a alta
porosidade.

Tabela 8. Resultados de dureza Vickers para a Alumina

Dureza Vickers [Kgf/mm?] Alumina

Composicao Meédia Desvio Padrao

90%AIl,05 + 5%Si + 5%B 2067,1 269,0

90%AIl,05 + 5%Si + 5%C 1470,7 3918
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CAPITULO 5 - CONSIDERACOES FINAIS

51 Conclusoes

Todos os aditivos influenciaram no desempenho dos materiais estudados neste
trabalho, no entanto, para o fim o qual se desenvolveu este trabalho, porém nem todas as
composicdes apresentaram as propriedades exigidas para a fabricagdo de um material
resistente ao impacto para uso em blindagem. Os materiais mais adequados para aplicacfes
balisticas foram as duas composicGes de alumina e a composicdo de SiC com YAG. Estas
apresentaram maior dureza e maior densificagdo com menor porosidade, com essas
propriedades, no valor para o qual se apresentaram caberia 0 ensaio em tubo balistico. A
amostra contendo YAG como aditivo apresentou o melhor resultado dentre todos os
materiais aqui estudados, com maior densificacdo, dureza e menor densidade aparente. A
andlise de sua fragdo porosa foi de 8,5%, sendo este resultado considerado excelente
quando comparado ao segundo melhor resultado, o proveniente da amostra de alumina com
Boro amorfo e silicio metélico que foi de 11,,9%.

Para valores de dureza as composic¢Ges de alumina e a de SiC aditivada com YAG
apresentaram valor satisfatorio, isto €, para este padrdo de dureza o projétil se romperia
apoOs impactar na placa ceramica, absorvendo energia cinética no impacto. Uma ressalva
para a composicdo de SiC com Boro amorfo, cuja uniformidade do material ndo foi
alcangada, como ja mencionado anteriormente estudos mostram que o Boro age
beneficamente em SiC de elevada pureza, neste trabalho isso ocorreu de forma menos

enfatica apontando que o processo de sinterizacao precisa ser adequado para este aditivo.

As composicOes de alumina se mostraram bem mais comportadas no que diz
respeito a forma de se trabalhar, bem como na uniformidade de seus corpos de prova,
quando analisados por técnicas de microscopia. Os difratogramas mostraram uma reagao
benéfica de seus aditivos, resultando na formacdo de compostos mais duros junto a
Alumina, como Carbeto de Silicio e Boreto de Aluminio, ambos descritos na literatura
como materiais ceramicos de elevada dureza e baixa densidade. Esta amostra também

apresentou elevada densificacdo e perda de massa no processo de sinterizagdo, 0 que é
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facilmente explicado pela elevada temperatura a que esta amostra foi submetida, 1750°C
contra 1650°C visto em trabalhos anteriores. Quando comparada com o SiC, esta amostra
apresenta resultados inferiores apenas quanto a densidade, o que ainda a torna interessante

para blindagem, mas limita seu uso para fins aeronauticos.

5.2 Sugestdes para trabalhos futuros
A partir do desenvolvimento deste trabalho, fica como sugestbes para
trabalhos futuros:

- realizacdo de testes em tanel balistico das composi¢des aqui estudadas simulando

condicdes reais de aplicacéo;
- utilizacdo de outras composi¢des com eventuais comparagdes entre os resultados;

- Devem-se considerar outras formas de sinterizacdo, como sinterizagdo a vacuo
prensagem a quente e variacdo na composicdo de seus aditivos, principalmente do Boro
amorfo e YAG.
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