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RESUMO

Este trabalho teve por objetivo confeccionar substratos de Carbeto de Silicio (SiC) a partir de
pos de SiC para fins aeroespaciais. Foram prensados a partir do p6 de SiC amostras
cilindricas, pelo processo “via umida”. Para a compactagdo inicial foi utilizada uma prensa
uniaxial e, posteriormente, isostatica. Apos a prensagem foi realizada a sinterizagdo das
amostras. Depois as amostras foram usinadas e polidas para melhorar as caracteristicas da
superficie. Foram feitas andlises de rugosidade, Arquimedes (porosidade e densidade
aparente) ¢ microscopia Optica e eletronica de varredura. Algumas inovagdes foram
realizadas, em um dos lotes foram introduzidas vacancias nas amostras com o uso de material
organico nos moldes antes da prensagem. A utilizacdo de silicone e confeitos resultou em
amostras com menor massa, sem perda da resisténcia estrutural. Em outro lote, foi testado a
aplicagdo de uma mistura liquida de etanol e SiC na superficie das amostras, com posterior
sinterizacdo a LASER. Os resultados foram muito positivos, reduzindo apés o polimento, a

rugosidade para um valor de Ra cerca de 50% inferior a observada nas outras amostras.

PALAVRAS-CHAVE: Carbeto de silicio. Fins aeroespaciais. Sinterizacao. Rugosidade.



DINI, G. H.; SAKAMOTO, F. S. Preparation of Silicon Carbide Substrates for
Aerospace Purposes. 2013. 57 f. Graduate Work (Graduate in Mechanical
Engineering) - Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratingueta,

Universidade Estadual Paulista, Guaratingueta, 2013.

ABSTRACT

This conclusion thesis has the objective of produce substrates of Silicon Carbide from the
powder of SiC for aerospace use. The powder of SiC was pressed in cylindrical form by the
process called “wet way”. For the inicial pressing process was used a uniaxial squeezer and
after that was used a isostatic squeezer, after that the samples were synthesized. The next step
was the machining and polishing to improve the features of the surface of the sample. Then
the roughness was measured, as also the Arquimedes method and optical microscopy and
scanning eletron microscopy. Some innovations were done, in one of the lots little vacancys
were done with organic material or silicon to reduce the weight of the sample; and the other
innovation were the use of a slip film of SiC on the surface of the sample, that were after
synthesized with LASER to reduce the roughness, in this samples the roughness were reduce

in 50 % if compared with the other samples.

KEYWORDS: Silicon Carbide. Aerospace purposes. Synthesized. Roughness.
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1 INTRODUCAO

Os materiais ceramicos apresentam diversas caracteristicas superiores aos outros
materiais, como elevada resisténcia mecanica, estabilidade térmica, resisténcia ao desgaste e
outras. Um dos fatores que limitam a aplicacdo de materiais ceramicos com fins estruturais na
engenharia ¢ sua fratura fragil. Geralmente ndo apresentam deformacao plastica consideravel
e tem baixa resisténcia ao impacto, ou seja, baixa tenacidade. Outro problema encontrado nos
materiais ceramicos ¢ que eles sofrem um fenomeno conhecido como fadiga estatica: sob
aplicacdo de carga sua resisténcia a fratura diminui com o tempo.

Porém, mesmo com essas desvantagens, os materiais ceramicos sao fortes candidatos a
aplicagoes futuristicas como motores ceramicos, implantes ortopédicos e ferramentas de corte,
devido a sua alta resisténcia a abrasdo, a inércia quimica e excelente refratabilidade
(resisténcia a alta temperatura).

Com a descoberta de novos potenciais para a aplicacdo de materiais ceramicos, a sua
utiliza¢do para fins tecnologicos vem crescendo cada vez mais. O carbeto de silicio ¢ muito
conhecido para construcdo de equipamentos de desgaste e afiacdo devido a alta dureza
apresentada por ele, porém além da dureza esse material possui uma menor massa especifica
quando comparado ao ago, por exemplo, o que permite que seja utilizado em construgdes de
estruturas de alto desempenho.

O estudo dos materiais ceramicos ¢ complexo, devido aos pardmetros que
influenciam suas propriedades, tais como composic¢ao, estrutura cristalina, microestrutura,
defeitos/falhas, condigdes superficiais, tensdes internas, tamanho e geometria da amostra,
temperatura do meio ambiente, atmosfera, taxa de deformacdo, fadiga estdtica ou ciclica,
estado de tensdo. As qualidades como: baixa massa especifica (3,1 g/cm?®), estabilidade e
dureza (2800 kgf/mm?) distinguem a cerdmica de carbeto de silicio como um dos materiais
mais promissores para o uso em aplicagcdes aeroespaciais.

O carbeto de silicio ¢ um material ceramico de excelentes propriedades mecanicas,
elevada inércia quimica, estabilidade em altas temperaturas, elevada resisténcia elétrica, ao
desgaste e a corrosao/oxidacdo. As aplicacdes tradicionais envolvem revestimentos de fornos
e aeronaves, isolantes térmicos, filtros para indastria automotiva, producdo de vidros, pds e
lixas abrasivas, dentre outras.

Situado no Centro Tecnologico Aeroespacial (CTA), o Instituto de Estudos Avangados

(IEAv) desenvolve atualmente projeto de pesquisa visando a obtengdo de componentes
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opticos de precisdo com baixa massa especifica e destinados as aplicagdes comerciais e
aeroespaciais. Neste contexto, sdo realizados estudos abrangendo o desenvolvimento,
fabricagdo e caracterizacao de artefatos refletores (espelhos) por meio da adogao de materiais
como carbono vitreo e carbeto de silicio.

O processo de fabricagdo dos materiais ceramicos consiste, em geral, na mistura dos
pos (poOs ceramicos, ligantes, lubrificantes, defloculantes e aditivos de sinterizagdo) utilizando
moinho de bolas; secagem, que pode ser feita utilizando uma estufa com temperatura
controlada ou a temperatura ambiente; moagem e peneiramento; prensagem, existem varios
modos de fazer a prensagem da mistura de SiC, entre eles temos a prensagem uniaxial e
isostatica e a prensagem a quente (“hot pressing”’). A prensagem a quente confere melhores
propriedades mecanicas e maiores densidades que na sinterizagdo sem pressdo. Em seguida, ¢

feito a sinterizacao, concluindo o processo de fabricagdo do material ceramico.

1.1 OBJETIVO

Desenvolver substratos de Carbeto de Silicio (SiC) que apresentam baixa rugosidade,
porosidade controlada e baixa densidade para serem utilizadas como base ou suporte para

espelhos leves.

1.2 JUSTIFICATIVA

No ano de 2009 teve inicio no Instituto de Estudos Avangados (IEAv) o
desenvolvimento de um projeto para a produgdo de espelhos leves para serem utilizados em
ambientes aeroespaciais que devem apresentar rugosidade bastante reduzida, da ordem de 20
nm e planicidade menor que A/8 para o comprimento de onda do He-Ne.

Para esta finalidade foram definidos dois tipos de materiais a serem utilizados o
carbono vitreo e o carbeto de silicio. Neste sentido, este trabalho foi concebido com o intuito

de desenvolver parte do projeto do Instituto.

1.3 ORGANIZACAO DO TEXTO

A partir do fato deste Trabalho de Conclusdo de Curso estar inserido dentro de um

projeto maior, os capitulos devem abortar esta linha do tempo. No capitulo 2 ¢ realizada a
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revisdo bibliografica do assunto a ser abordado nesta pesquisa. No capitulo 3 é descrito os
materiais utilizados e os métodos para atingir a confec¢ao das amostras de SiC proposta ¢ as
analises e testes realizados. No capitulo 4 sao mostrados os resultados obtidos em cada lote de
amostras e realizado uma discussdo destes resultados. Por fim, no capitulo 5 sdo sintetizadas

as conclusoes deste trabalho.

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 CERAMICA

A ceramica pode ser definida como um material constituido de pelo menos um metal e
um elemento ndo metélico solido ou um nao metal. Muitas vezes a consolidagdo ¢ feita pela
aplicagdo de calor e em alguns casos a combinag¢do de calor e pressdo (BARSOUM, 1997).

Nos so6lidos denominados porosos, a presenca de poros € proveniente da existéncia de
cavidades, canais ou intersticios (FERREIRA et al. 2007). Classificados quanto ao estado de
continuidade, tamanho e morfologia, a presenga de poros em escalas variadas contribui para a
formagdo de amostras com caracteristicas fisicas e microestruturais particulares (FERREIRA
et al. 2007; ISHIZAKI et al. 1998a; RILEY et al. 1965).

Neste contexto se inserem as ceramicas porosas que, aliando matérias-primas de
diferentes origens com diversificados processos de fabricacdo, produzem amostras
empregadas em variados fins.

Ceramicas porosas com elevados niveis de porosidades sdo obtidas, também,
adicionando-se agentes formadores de poros ao pé inicial. Compostas por matérias-primas de
variadas origens, fazem parte desta classe de materiais os amidos (milho, batata, mandioca) e
as proteinas (de origem animal e vegetal), dentre outros. Apds queima, esses materiais
originam poros cujas estruturas estdo diretamente relacionadas a sua aplicagdo
(LYCKFELDT, et al. 1998).

De acordo com o estado de continuidade, os poros sdo classificados em abertos ou
interconectados (Figura 1, ,,a%,,,b e ,c*) e fechados ou isolados (Figura 1, ,,d"e ,e*). Quanto a
forma, podem ser classificados em gargalo de garrafa (b), poros cilindricos (c¢) e esféricos (e)

(FERREIRA et al. 2007).
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Figura 1: Poros abertos ou interconectados (,2“, ,b* e ,£) e fechados ou isolados (,d“e ,£*). Em forma de gargalo

de garrafa (b), cilindrico (c) e esférico ().

2 )

Fonte: Ferreira et al. (2007).

Inativos quanto ao fluxo de liquidos e gases, os poros isolados exercem influéncia
sobre as propriedades mecanicas, a densidade e a condutividade térmica do material
(FERREIRA et al. 2007). Sdo ideais para aplicacdo em isolagdo térmica em virtude da
reduzida transferéncia de calor exibida (FERREIRA et al. 2007; PADILHA, 1997a).

2.2 CARBETO DE SILICIO

Os primeiros relatos da existéncia do carbeto de silicio (SiC) foram feitos por J. J.
Berzelius em meteoritos e datam de 1810. Porém, a sintese desse material foi feita a primeira
vez em 1893 por E. G. Acheson, na tentativa de produzir um material que substituisse o
diamante e outros materiais abrasivos em ferramentas de corte e polimento (YAMADA;
MORHI, 1991). Acheson encontrou cristais de elevada dureza de carbono fundidos em
alumina (corundum) em fun¢do disso, batizou o produto como “carborundum”, verificou que
0s pequenos cristais obtidos eram possuidores de grande dureza e refratarios. Na verdade,
Acheson falhou na sua tentativa de produzir diamantes artificiais, mas enfim produziu um
material que posteriormente mostrou ser muito versatil, como pode ser visto atualmente na
diversidade de aplicacdes do carbeto de silicio (MOREIRA, 2004).

O p6 de carbeto de silicio (SiC), mostrado na Figura 2, é reconhecidamente um
material ceramico de grande importancia devido a uma combinacdo de caracteristicas como:
condutividade térmica e elétrica, alta resisténcia a oxidacao, resisténcia as altas temperaturas,

resisténcia ao desgaste e boa resisténcia ao impacto. Essas propriedades sdao em grande parte
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determinadas pelas fortes ligacdes covalentes entre os atomos de silicio e carbono. Possui alta
temperatura de sublimagio, aproximadamente 2700°C, em funcio disso, é muito usado como
partes de fornos, atualmente tem aumentado o interesse do seu uso na eletrénica como
material semicondutor, principalmente em dispositivos de alta poténcia e de microondas

(MARINS, 2008).

Figura 2: Pos de carbeto de silicio.

Fonte: Marins (2008).

Sua preparacdo em escala industrial foi obtida em 1891 por Edward Goodrich
Acheson, em forno elétrico e por meio da reacdo da silica e carbono (CHEMICAL
HERITAGE FOUNDATION, 2005; TREIBACHER SCHLEIFMITTEL BRASIL, 2004).

As caracteristicas especificas exibidas pelo SiC decorrem das ligacdes covalentes entre
0s seus atomos e constituem em um obstaculo quando o proposito € a obten¢do de cerdmicas
densas por meio da tecnologia do p6 (IZHEVSKYT et al., 2000a; VOLZ et al., 2001). Assim,
por seu carater covalente (maior que 88%) e seu baixo coeficiente de autodifusdo, a
densificacdo do carbeto de silicio ocorre somente a elevadas pressdes e/ou elevadas
temperaturas (2100°C) (IZHEVSKYT et al., 2000a). Uma vez sinterizado, este material se
transforma em uma ceramica bastante resistente, esta resisténcia ¢ limitada, por exemplo, pela

existéncia de falhas, graos alongados e porosidade em sua estrutura (SHAFFER, 1991).

As propriedades caracteristicas do carbeto de silicio fazem com que esse material
tenha uma série ampla de aplicagdes como:
- ABRASIVOS: rebolos, materiais de revestimento, pds abrasivos, lixas e pastas de

polimento;
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- REFRATARIOS: tijolos, placas, cadinhos, elementos de aquecimento, filtros para metais
fundidos, formas refratarias;

- METALURGICOS: Agentes desoxidantes em fornos de fundigio;

- FERRAMENTAS DE CORTE: facas de alumina zirconia e carbeto de silicio;

- COMBUSTIVEL NUCLEAR: ¢é usado também como revestimento em barras de reatores
nucleares para aumentar a resisténcia a altas temperaturas;

- SUPORTE CATALITICO: ceramicas de SiC de alta 4rea superficial sdo utilizadas como
suporte para catalizadores na industria petroquimica;

- ELETRONICOS: LEDs, sensores, sistema de igni¢do para jatos, varistores, termistores e

dispositivos de protecdo contra descargas elétricas (MARINS, 2008).

Com o aumento do uso de cerdmicas de SiC, diversas pesquisas tém sido feitas para
melhorar a densificagdo deste material durante a sinteriza¢do. “Um cuidado que se deve ter
em sinterizagdo com temperatura elevada ¢ a ocorréncia de um possivel crescimento
exagerado de grao” (MULLA, 1994), “o que pode prejudicar as propriedades mecanicas e
inibir a densificacdo da ceramica” (GODOY, 2005). “Para obter-se a sinterizacdo via fase
liquida de ceramicas de carbeto de silicio, utilizam-se normalmente aditivos 6xidos” (SU et
AL., 2001; ZHOU et AL., 2001; IZHEVSKYI et AL., 2004; ZHAN et AL., 2002; HARRIS,
1995; MULLA, 2005; KIM et AL., 1999; KINOSHITA & MUNEKWA, 1997; YAMADA &
MOHRI, 1991). “Um grande problema em usar os aditivos o0xidos € a possivel reacdo quimica
com o SiC formando compostos volateis, que com a diminuicdo da massa afetam a

densificacao” (IZHEVSKYI et AL., 2000).

2.3 PROCESSAMENTO DE MATERIAIS CERAMICOS

A Figura 3 ilustra as diferengas entre as ceramicas chamadas de tradicionais e as
avangadas, diferenciando o processo utilizado na preparacdo de sua matéria-prima, de seu
modo de conformagdo, do seu processo de sinterizagdo e por fim como ¢ feito o seu

acabamento final.
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Figura 3: Diferengas entre as ceramicas chamadas de tradicionais e as avangadas.
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Fonte: Arquivo pessoal dos autores.
2.4 PRENSAGEM DO PO

Para obter o compacto no molde, ¢ realizada a prensagem do pd cerdmica. Esta
prensagem subdivide-se em trés categorias: uniaxial, isostatica e prensagem a quente, embora
as duas primeiras sejam mais utilizadas.

Na prensagem uniaxial o pd ¢ compactado em um molde metéalico por meio de uma
pressio aplicada em uma unica diregio. E um método facil, barato, que permite alta

produtividade, embora esteja restrito a formas relativamente simples e apresente distribuicao
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nao uniforme na compactagdo (CALLISTER, 2002a; RICHERSON, 2006a). Empenamentos,
distor¢des e presenca de trincas, apds sinterizagcdo, sao consequéncias dessa caracteristica que
decorre do atrito existente entre as particulas do p6 ou do atrito entre as particulas e a parede
do recipiente (RICHERSON, 2006a). Para minimizar os referidos problemas, as seguintes
providéncias podem ser adotadas: utilizacdo de lubrificantes (vaselina ou estearina) - com
objetivo de reduzir o atrito entre as paredes do molde e as particulas; adi¢ao de ligantes a
composi¢ao (alcool polivinilico, por exemplo) e utilizagdo de prensagem isostatica
(RICHERSON, 2006a; VAN VLACK, 1973a).

Na prensagem isostatica, a pressdo ¢ aplicada por meio de um fluido com a mesma
magnitude em todas as dire¢des (CALLISTER, 2002a; VAN VLACK, 1973a). Dessa forma,
obtém-se uma maior densidade de compactagdo, pois o atrito existente nas condi¢des
mencionadas ¢ desprezivel (VAN VLACK, 1973a).

Na prensagem a quente o p6d ceramico ¢ submetido a uma elevada temperatura e ao
mesmo tempo a uma pressao, de forma que a conjuncdo destes dois parametros favorega a

sinterizacao.

2.5 PROCESSO DE SINTERIZACAO

Do mesmo modo que a técnica de conformagdo adotada, os mecanismos envolvidos na
sinteriza¢do influenciam a geometria e o tamanho de grdos e poros. Assim, materiais com
microestruturas especificas sdo originados quando o contato entre particulas ocorre em
presenca de uma fase liquida, respectivamente denominadas de sinterizagao por fase solida e
por fase liquida. O carbeto de silicio com a adi¢do de YAG proporciona sinterizagao liquida,

sendo elas caracterizadas nos itens a seguir.

2.5.1 Sinterizacao Fase Sélida

Independente da metodologia utilizada, a forca condutora da sinterizacdo ¢ a reducdo
da energia livre superficial. Na sinterizagao por fase solida, esse fendmeno ocorre quando a
interface solido-vapor € substituida por uma interface sélido-solido, com reduzida energia de
superficie. Ceramicas porosas de SiC sdo facilmente obtidas por meio da sinterizacdo por fase

solida convencional.
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Conforme pode ser observado pela analise da Figura 4, nas referidas etapas ocorrem
alteragdes na morfologia € no tamanho dos poros, o que decorre da transferéncia de massa

entre materiais.

Figura 4: Esquema representativo das alteragdes na morfologia e tamanho de um grdo durante uma sinterizagdo

por fase solida.

Fonte: http://www.cienciadosmateriais.org/index.php?acao=exibir&cap=22&top=141.

A densificagdo deste material ¢ obtida por meio da sinterizagdo por fase soélida
(utilizando como aditivos o boro e o carbono) ou por sinterizacdo em presenga de uma fase

liquida.

2.5.2 Sinterizacao Fase Liquida

A sinterizag¢do por fase liquida consiste na adicdo de materiais denominados aditivos
de sinterizagdo ao pd precursor. Ao serem aquecidos a uma temperatura superior ao seu ponto
de fusdo ou em decorréncia de uma reacdo entre seus constituintes, esses materiais formam
uma fase liquida que “molha” as particulas sélidas (GODOY; BRESSIANI; BRESSIANI,
2008; SILVA; ALVES JUNIOR, 1998).

A camada liquida que se forma entre as particulas origina um menisco, Figura 5, cuja
curvatura resulta no movimento rotacional das mesmas. Assim, quando o dngulo de contato
for menor que 90°, as forgas de capilaridade tendem a aproximar as particulas produzindo

redugdo da porosidade e, assim, a densificacao da estrutura (SILVA, 2008b).
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A atragdo entre particulas ocorre, também, quando o angulo de contato ¢ igual a 90°.
Neste caso, porém, a componente da energia superficial na interface liquido/vapor ¢ normal
para as duas superficies (BARSOUM, 2003b). O afastamento entre particulas ¢ obtido quando
o angulo apresenta valores superiores a 90°. Nesta circunstancia, duas condigdes poderdo
ocorrer com a fase liquida: sair da estrutura pelos poros ou, na impossibilidade disso,

tracionar a estrutura ocasionando trinca e/ou fratura da mesma (SILVA, 2008Db).

Figura 5: Formacao de pescogo liquido e sua influéncia no processo de interagao entre particulas.

/ \ -
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Fonte: http://www.cienciadosmateriais.org/index.php?acao=exibir&cap=22&top=141.

Apo6s a formagdo da fase liquida, as particulas se rearranjam, ocasionando um melhor
empacotamento. Se, durante esse estagio, o liquido flui e preenche os intersticios localizados
entre as particulas, uma densificagdo total pode ser obtida (BARSOUM, 2003b; KINGERY;
BOWEN; UHLMANN, 1976a).

No segundo estagio da sinterizagdo, os rearranjos entre as particulas decrescem e o
mecanismo de solucdo-precipitacdo se torna dominante (RAHAMAN, 2003a). A dissolucao
de pequenas particulas no liquido e a precipitacao de particulas grandes nas superficies solidas
conduz a uma aproximacao entre os seus centros, ocorrendo assim a contragdo e densificagdo
do material (BELTRAO, 2005; RAHAMAN, 2003a).

A etapa final de sinterizagdo ¢ caracterizada pela presenca de uma estrutura solida
(coalescéncia), decorrente do crescimento dos graos. A sinterizagdo por fase liquida cessa e €
substituida pela sinterizagdo por fase solida. As taxas de contragdo e densificacdo sdo

reduzidas e a existéncia de pescogo entre particulas ¢ determinada pelo grau de molhabilidade
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entre o liquido e o solido (SILVA, 2008b). Assim, caso a molhabilidade seja total (angulo de
contato nulo), ndo havera formagao de pesco¢o em virtude da existéncia de uma camada
liquida entre particulas. Caso contrario, o pescogo crescera significativamente entre as
particulas (SILVA, 2008b). Em virtude da alta difusividade atomica através da fase liquida, a
densificagcdo ocorre de forma rapida e os poros apresentam redug¢do de tamanho (HWANG,

2006).

2.6 ADITIVOS DE SINTERIZACAO

Compostos como Al,O3, Y,03, BeO, HFO, e um limitado nimero de 6xidos de terras-
raras sao utilizados como aditivos na sinterizagdo de ceramicas a base de SiC. Combinados
entre si ou comumente em presenca da Al,Os3, os 6xidos reagem com o SiO, presente nas
superficies das particulas de SiC, conduzindo a formagdo de componentes volateis (LEE et
al., 2001; SANTOS; COSTA, 2006). Como consequéncia, o material apresenta uma grande
perda de massa (10-15%) e de porosidade, além de retardamento na densificacdo
(IZHEVSKYT et al., 2000b; MULLA; KRISTIC, 1994; RIBEIRO; KELLY; STRECKER,
2001). A juncdo de diferentes aditivos como, por exemplo, Al,O; e Y,0; tem se revelado
eficaz no processo de sinterizagdo do SiC. Depois de fundida, a mistura desses elementos
forma uma fase vitrea intergranular na matriz ceramica, originando um composto denominado

YAG (Yttrium Aluminium Garent) (MARINS, 2008).

2.7 “SPRAY DRYER”

A secagem por pulverizagdo ¢ um método de producdo de um p6 seco a partir de um
liquido ou suspensdo por secagem rapida com um gas quente. Este ¢ o método preferido de
secagem de diversos materiais termicamente sensiveis, tais como os alimentos e produtos
farmacéuticos. A distribui¢do do tamanho de particulas consistentes ¢ uma razdo para a
secagem por pulverizacdo de alguns produtos industriais, tais como catalisadores. O ar € o
meio de secagem aquecido, no entanto, se o liquido ¢ um solvente inflamavel tal como o
etanol ou o produto ¢ sensivel ao oxigénio, entdo o nitrogénio ¢ utilizado.

Todos os secadores de pulverizacdo usam algum tipo de atomizador ou bico de
pulverizacdo para dispersar o liquido em suspensdo ou um spray controla o tamanho de gota,

como ilustrado na Figura 6. O mais comum destes sdo os discos rotativos € de um unico


http://translate.googleusercontent.com/translate_c?depth=1&hl=pt-BR&prev=/search%3Fq%3Dspray%2Bdrying%26hl%3Dpt-BR%26safe%3Doff%26biw%3D1366%26bih%3D643%26prmd%3Dimvnsb&rurl=translate.google.com.br&sl=en&twu=1&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Pharmaceuticals&usg=ALkJrhiLzYfAw2_H4aGfwLxr4gK55-GSjQ
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?depth=1&hl=pt-BR&prev=/search%3Fq%3Dspray%2Bdrying%26hl%3Dpt-BR%26safe%3Doff%26biw%3D1366%26bih%3D643%26prmd%3Dimvnsb&rurl=translate.google.com.br&sl=en&twu=1&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Pharmaceuticals&usg=ALkJrhiLzYfAw2_H4aGfwLxr4gK55-GSjQ
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?depth=1&hl=pt-BR&prev=/search%3Fq%3Dspray%2Bdrying%26hl%3Dpt-BR%26safe%3Doff%26biw%3D1366%26bih%3D643%26prmd%3Dimvnsb&rurl=translate.google.com.br&sl=en&twu=1&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Ethanol&usg=ALkJrhgLuVu5JtOdArxYFZgbd2UWgoHQIg
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?depth=1&hl=pt-BR&prev=/search%3Fq%3Dspray%2Bdrying%26hl%3Dpt-BR%26safe%3Doff%26biw%3D1366%26bih%3D643%26prmd%3Dimvnsb&rurl=translate.google.com.br&sl=en&twu=1&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Ethanol&usg=ALkJrhgLuVu5JtOdArxYFZgbd2UWgoHQIg
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?depth=1&hl=pt-BR&prev=/search%3Fq%3Dspray%2Bdrying%26hl%3Dpt-BR%26safe%3Doff%26biw%3D1366%26bih%3D643%26prmd%3Dimvnsb&rurl=translate.google.com.br&sl=en&twu=1&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Atomizer_nozzle&usg=ALkJrhhuzIGYNJ2XuWwxa5Lv3baW5NIxBg
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?depth=1&hl=pt-BR&prev=/search%3Fq%3Dspray%2Bdrying%26hl%3Dpt-BR%26safe%3Doff%26biw%3D1366%26bih%3D643%26prmd%3Dimvnsb&rurl=translate.google.com.br&sl=en&twu=1&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Spray_nozzle&usg=ALkJrhhbDF_jqe8966mcs-xyxQaZxPLEGQ
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?depth=1&hl=pt-BR&prev=/search%3Fq%3Dspray%2Bdrying%26hl%3Dpt-BR%26safe%3Doff%26biw%3D1366%26bih%3D643%26prmd%3Dimvnsb&rurl=translate.google.com.br&sl=en&twu=1&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Spray_nozzle&usg=ALkJrhhbDF_jqe8966mcs-xyxQaZxPLEGQ
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fluido de alta pressdo nos bicos de redemoinho. Alternativamente, para algumas aplicagdes,
de dois fluidos ou bicos de ultrassons sao usados. Dependendo das necessidades de processo,
os tamanhos de gota 10-500 pum podem ser conseguidos com as escolhas apropriadas. As
aplicagdes mais comuns sao no intervalo de diametro de 100 a 200 um. O p6 seco ¢ muitas

vezes de fluxo livre.

Figura 6: Cabeca do pulverizador de um “Spray Dryer”.

101

Fonte: http://www.mybuchi.com/Spray-Drying-Spray-Dryer-BU.1947.0.html

3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1 MATERIAIS

Os materiais utilizados para a producao dos lotes 1, 2, 3 ¢ 4 foram os mesmos, os

componentes estdo descritos a seguir:

e (Carbeto de Silicio (BF12), produzido pela HC Stark;

e YAG (mistura de 6xido de aluminio - Al,O3; (CT3000) e de itrio - Y,03, produzido
pela HC Stark);

e Defloculante Denvecril (Bio300);

e Ligante PVAL (4lcool polivinilico);

e Agua destilada;


http://translate.googleusercontent.com/translate_c?depth=1&hl=pt-BR&prev=/search%3Fq%3Dspray%2Bdrying%26hl%3Dpt-BR%26safe%3Doff%26biw%3D1366%26bih%3D643%26prmd%3Dimvnsb&rurl=translate.google.com.br&sl=en&twu=1&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Ultrasonic_nozzle&usg=ALkJrhhAPlz-5OECDI13AWiQFdyRhjumGw

e [Estearina.
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3.2 METODOS PARA A PRODUCAO DAS AMOSTRAS

A proporc¢ao dos ingredientes utilizados esta descrito a seguir. Foram confeccionados

quatro lotes de amostras, a diferenca destes lotes estd descrito na Tabela 1.

- 100g de SiC (BF12);
- 180g de H,0;

- 8,225g de YAG;

- lgde PVAL;

- 3 gotas de Defloculante Denvecril

Tabelal: Diferenca entre os lotes e modo de mistura utilizado.

Lotes Mistura

Diferencial

Moinho de bolas de alta

Lote 1 energia por 2 horas

Redugao massica (uso de compostos
organicos no molde para produzir vazios)

Moinho de bolas tradicional

Uso de duas espessuras (normal e

Lote 2 por 24 horas reduzida)
Lote 3 Moinho‘de bolas de alta Utilizagao de barbotina sinterizadas a
energia por 2 horas LASER para reduzir poros da superficie
Moinho de bolas de alta v »”
Lote 4 Secagem por “spray drayer

energia por 2 horas

Fonte: Produzida pelos autores

3.3 ETAPAS PARA CONFECCAO DAS AMOSTRAS

A Figura 7 mostra um quadro geral das etapas do inicio at€¢ a sinterizacdo das

amostras.
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Figura 7: Processo de Produgdo: a) Resultado da mistura dos compostos em Moinho de Bolas; b) Secagem apos
mistura; ¢) Peneiramento do p6 ja desaglomerado; d) Enchimento do molde; ¢) Prensagem Uniaxial; f) Amostra
apos prensagem uniaxial; g) Amostra preparada para Prensagem Isostatica; h) Camara de Prensagem Isostatica;

1) Amostra Sinterizada.
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Fonte: Imagens obtidas pelos autores.

3.3.1 Preparacgiao da Mistura

Para a preparacdo da mistura foi utilizado um moinho de bolas com os ingredientes
citados anteriormente (Figuras 8 e 9). Esta mistura ficou no moinho pelo tempo pré-
determinado, conforme descrito na Tabela 1 e, posteriormente, foram retirados as esferas e a

mistura foi para a secagem.
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Figura 8: Moinho de bolas de alta energia (usadas para os lotes 1, 3 ¢ 4).

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

Figura 9: Moinho de bolas tradicional (usado para o lote 2).

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

3.3.2 Secagem — Peneiramento

O processo de secagem ¢ possivel de ser realizado ao ambiente e também com auxilio

da estufa. O primeiro método consiste apenas no acompanhamento visual evitando a secagem



27

excessiva. Para acelerar a secagem a mistura foi colocada em um recipiente pléstico e levada
a estufa a uma temperatura entre 50° e 60° Celsius, durante aproximadamente 40 horas para
secagem. Esse tempo pode ser variavel, ja que o ponto da retirada ¢ de controle visual, de
maneira que a adgua seja eliminada a ponto de permitir o peneiramento do aglomerado para
prensagem. E necessério que se tenha uma atengdo nesse processo para evitar que o po passe
do ponto desejado. Apods secagem na estufa o pd seca em temperatura ambiente por
aproximadamente 24 horas. O peneiramento ¢ manual e feito cuidadosamente. A seguir a
Figura 10, mostrando respectivamente a estufa utilizada na secagem e o processo de

peneiramento do pd de SiC.

Figura 10: a) estufa utilizada para secagem; b) processo de peneiramento da mistura de SiC.

Fonte: Fonte: Imagens obtidas pelos autores.

3.3.3 Prensagem Uniaxial

Os processos de prensagem Uniaxial e Isostatica foram aplicados para os Lotes 1,2, 3 e
4. Foi utilizada inicialmente a Prensagem Uniaxial, que consistiu em prensar
aproximadamente 16 gramas do composto em um molde em forma de disco. O po6 foi
colocado cuidadosamente e distribuido da forma mais uniforme possivel para nao influenciar
no grau de compactacdo das diferentes regides do modelo, ja a definicdo de uma mesma
massa a ser prensada permite obter corpos-de-prova geometricamente proximos. Em seguida
uma pré carga de 200 kg foi aplicada por poucos segundos e a prensagem efetiva foi feita a

uma pressao maxima de 40 MPa durante um minuto.
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Apbs a prensagem as pecas eram sacadas do molde retirando a tampa superior
manualmente e, em seguida, pressionando para baixo a parte do molde que envolvia o
material utilizando a propria prensa de forma a ndo danificar a peca. Devido a alta dureza do
SiC o molde era limpo e lubrificado com estearina, a cada uma ou duas prensagens
dependendo da necessidade, para facilitar a retirada e evitar que a amostra ficasse presa. Na

Figura 11 ilustra uma amostra prensada uniaxialmente.

Figura 11: Amostra a verde, prensada de forma uniaxial.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

3.3.4 Prensagem Isostatica

A prensagem uniaxial realizada resulta em pegas densas, porém com arranjo compacto
consideravel apenas na dire¢do axial. Para melhorar o grau de compactacao na direcdo radial ¢
necessaria uma prensagem nessa mesma direcdo ou em todas as direcdes. A Prensagem
Isostatica € realizada a partir de um equipamento hidraulico em que a pega, protegida por um
molde flexivel, ¢ imersa em um fluido e em seguida prensada em todas as direcdes,
justamente resultando em uma peca mais uniformemente e densa.

A Figura 12 mostra uma amostra envolvida em um involucro de latex, apos aplicar
vacuo. A prensa utilizada foi uma alema Paul Weber, D7064 (Figura 13), utilizando como
fluido 6leo mineral prensando os corpos de prova a uma pressao de 300 MPa, sendo ambos os

tempos de prensagem, descompressao e recuo de 48 segundos.
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Figura 12: Amostras Prontas para Prensagem Isostatica (AMR / CTA).

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

Figura 13: Prensa Isostatica - Paul Weber, D7064 (AMR / CTA).

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

3.3.5 Realizacio de Vacancias no Lote 1

Diferente dos demais lotes, neste foram utilizados materiais organicos para reduzir a

massa total das amostras, como ilustrado nas Figuras 14 e 15.
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Figura 14: Base do molde com as pegas de Silicone.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

Figura 15: Base do molde com as pegas de confeito.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

3.3.6 Sinterizacao

Posteriormente as prensagens as amostras foram sinterizadas em um forno elétrico de
resisténcia tubular de grafite (Figura 16) a uma temperatura de aproximadamente 1950°C com
um tempo de permanéncia no patamar de 30 minutos. O forno possui atmosfera de argonio

para evitar qualquer tipo de reagdo com o0s gases.
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Figura 16: Painel e Forno de Resisténcia Tubular de Grafite (AMR / CTA).

Fonte: Imagens obtidas pelos autores.

A Figura 17 mostra uma amostra apos a sinterizacdo, observa-se que o aspecto de sua
superficie escurece e torna-se bastante rugoso, devido a aderéncia de particulas de SiC

utilizadas para envolver e sustentar o peso das amostras durante o processo de sinterizagao.

Figura 17: Amostra de SiC apds a sinterizacdo a 1950°C por 30 minutos.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.
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3.4 PREPARACAO E ANALISE DAS AMOSTRAS

3.4.1 Usinagem e Polimento

Estes lotes de amostras passaram inicialmente por um processo de usinagem e

polimento. A Figura 18 mostra a serra copo diamantada utilizada para usinar as amostras.

Figura 18: Serra copo diamantada (esquerda) e amostra usinada (direita).

Fonte: Imagens obtidas pelos autores.

Ap0s a usinagem as amostras foram polidas. A Figura 19 mostra o feltro de polimento, uma

amostra de SiC, e a pasta de diamante utilizada no processo de polimento do lote 3.

Figura 19: Disco giratério (Feltro), amostra de SiC e pasta de diamante utilizada para polimento.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.
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3.4.1.1 Aplicagdo da Camada de Barbotina de SiC na Superficie das Amostras

Como tentativa para reduzir a porosidade da superficie das amostras, no Lote 3, foi
aplicado uma camada de barbotina de SiC e sinterizadas a LASER.

Apbs o processo de polimento as amostras foram submetidas ao processo de formacao
de uma nova camada de SiC na superficie a partir da utilizagdo de uma barbotina de SiC que
foi inicialmente depositada na superficie e posteriormente sinterizada a LASER. A Figura 20
mostra a aplicacdo da camada de barbotina com o auxilio de uma pistola de pintura, estas

amostras foram posteriormente secas antes da aplicagdo do LASER de CO,.

Figura 20: Aplicacdo da barbotina em duas amostras.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

A Figura 21 mostra o equipamento de LASER utilizado para sinterizar a camada.
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Figura 21: Equipamento a LASER utilizado.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

Os parametros do LASER, Tabelas 2 e 3, utilizados nestas amostras foram
determinados em etapas anteriores deste trabalho, onde se variou a velocidade de varredura do
LASER entre 50 ¢ 600 mm/s ¢ a resolucao entre 250 e 900 dpi, a poténcia foi mantida em 50
W.

Tabela 2: Varia¢do do parametro velocidade do LASER.

Posicao Poténcia [W] Velocidade [mm/s] Resolucao [dpi] \
1 50 600 250
2 50 400 250
3 50 200 250
4 50 100 250

Fonte: Produzida pelos autores

Tabela 3. Variag@o dos parametros velocidade e resolugdo do LASER.

Posicao Poténcia [W] Velocidade [mm/s] Resolucao [dpi] \
1 50 100 600
2 50 100 900
3 50 50 600
4 50 50 900

Fonte: Produzida pelos autores

Os parametros escolhidos, a partir de marcas quadradas feitas nas amostras (Figura

22), foram: velocidade de 50 mm/s (forneceu maior energia para a sinterizagdo), 600 dpi
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(resolugao onde a sobreposi¢cao dos pulsos de LASER cobria a superficie sem causar danos) e

poténcia de 50 W.

Figura 22: Marcas de LASER de varios testes realizados com amostras do lote 3 e a superficie apds a

sinterizagdo a LASER, observada por microscopia optica.

Fonte: Imagens obtidas pelos autores.

3.4.2 Lixamento e Polimento para o Lote 4

As amostras do lote 4 foram trabalhadas de forma um pouco diferente, todos os lotes
anteriores, foram usinados em serra copo, com ferramentas diamantadas, para o lote 4, optou-
se por experimentar o lixamento progressivo, para analisar se havia interferéncia do processo
de usinagem na rugosidade final. Desta forma, o lixamento seguiu uma sequéncia de lixas de
granulometria de 80 até 1200 mesh. Apos este processo, as amostras foram polidas em uma
politriz automatica com pasta de diamante de 3um.

A Figura 23 mostra duas amostras do lote 4 em processo de lixamento.
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Figura 23: Processo de lixamento das amostras.

~
T~
Vi,

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

A Figura 24 mostra a politriz com a pasta de diamante utilizada no polimento.

Figura 24: Politriz e pasta de diamante.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

3.4.3 Medidas de Rugosidade

Para realizar as medidas de Rugosidade algumas amostras foram levadas ao Laboratério
de Medicdo de Superficies Opticas — LMSO/EFO-O/IEAV/DCTA e coletados os valores a
partir de um rugosimetro Taylor Hobson Precision, modelo Form Talysurf - PGI 1000 (Figura
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25). Estas medidas foram também comparadas com as obtidas no Laboratorio de metrologia

do Departamento de Materiais da FEG/UNESP.

Figura 25: Rugosimetro do LMSO/EFO-O/IEAV/DCTA.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

As pecas tiveram os valores coletados em algumas etapas do processo como apos a
sinterizacdo e apos polimento final, sendo assim possivel observar e evolugdo da qualidade
superficial obtida. A Figura 26 mostra a imagem de uma peca do lote 2, submetida a medicao

de rugosidade na FEG/UNESP.

Figura 26: Amostra submetida & medicdo de rugosidade antes do polimento.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.
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3.4.4 Método de Arquimedes

Para realizar o Método de Arquimedes com a finalidade de verificar a porosidade e o
volume de poros abertos a partir da absor¢do de agua, foram utilizados dois béqueres e uma
chapa de aquecimento. As amostras foram submersas em agua destilada nos béqueres e este
foi levado para uma chapa de aquecimento a 185°C. Apds o inicio da fervura foram
cronometradas 2 horas e, apos este tempo, a chapa foi desligada e os béqueres deixados em
repouso sobre a placa por 12 horas. A Figura 27 mostra uma imagem dos béqueres sobre a

chapa de aquecimento.

Figura 27: Amostras sendo aquecidas para o teste de Arquimedes.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

O Meétodo entdo foi aplicado baseado nas massas solida, imersa e umida que
combinadas permitiram os calculos de Densidade e Porosidade Aparente. As equagdes (1) e

(2) foram utilizadas para os célculos.

Densidade Aparente:

pcdp Ms
pH20 ~ Mu-Mi (1)

pcdp: densidade do corpo de prova
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pi2o: densidade da dgua (puyo = 1)
Ms: massa seca
Mu: massa imida

Mi: massa imersa

Porosidade Aparente

Pu-Ps _ Mu—Ms
Pu—Pi  Mu-Mi

(2)
Ps: peso da amostra seca

Pu: peso da amostra imida

Pi: peso da amostra imersa

Para o calculo da massa especifica e porosidade aparente, foram determinadas,
inicialmente, as massas imersas (Mi), imidas (Mu) e secas (Ms) das amostras, empregando-se a
seguinte metodologia (SANTANA, 2005):

- Massa imersa (Mi): as amostras foram imersas em agua destilada e apds fervura
durante 2 h e tempo de repouso por um periodo minimo de 12 h, procedeu-se entdo, as
medigoes;

- Massa timida (Mu): obtida imediatamente apos a retirada do excesso de dgua da
amostra;

- Massa seca (Ms): apds secagem em estufa (110°C) por um periodo de 2 h, efetuou-se

a pesagem das amostras.

A partir dos resultados obtidos e por meio do principio de Arquimedes (ASTM C20, 2000),
foram determinados os seguintes parametros: densidade ou massa especifica aparente (p,) €

porosidade aparente (P,), segundo as equagdes (1) e (2).

3.4.5 Analise Microestruturais

Foram realizadas anélises microestruturais por microscopia Optica, confocal a laser e

eletronica de varredura. A seguir sdo descritos os equipamentos e a preparacdo das amostras

para serem observadas.
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3.4.5.1 Microscopia Optica

Foi realizado no laboratério de analise de imagens da Faculdade de Engenharia de
Guaratinguetd — UNESP. A Figura 28 mostra o microscopio optico Epiphot utilizado nas
analises. As amostras foram observadas antes e apos o processo de polimento, sem a

utilizagdo de ataques quimicos.

Figura 28: Microscépio Optico utilizado para a analise das amostras.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

3.4.5.2 Eletronica de Varredura

Foi utilizado o microscopio eletronico de varredura também do laboratério de imagens
da FEG/UNESP, modelo EVO/LS15 da Zeiss. A Figura 30 (a) mostra o microscopio utilizado
e a Figura 30 (b) mostra amostras de SiC sendo introduzidas no equipamento para analise e
Figura 29 (c) imagem de amostras sob andlise. As imagens foram obtidas pela técnica de

elétrons secundarios (SE).
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Figura 29: mostra: (a) o microscopio eletronico de varredura utilizado, (b) amostras de SiC sendo introduzidas

no equipamento, (c¢) imagem de uma amostra sob analise.

Fonte: Imagens obtidas pelos autores.

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 ANALISE DA VARIACAO DIMENSIONAL

Foi analisado inicialmente a variagdo geométrica do lote 2, antes da sinterizagdo, apos
passar pela compressao uniaxial e isostatica, e ap6s a sinterizagdo. A Tabela 4 mostra a média
das amostras deste lote, ha dois tipos de amostras, chamadas normais, onde o p6 com a
mistura contendo SiC preencheu toda a espessura do molde e a nomeada como menor
espessura, onde pouco mais que a metade do molde foi preenchido com a mistura.

O objetivo desta variacdo foi para poder avaliar se as amostras com diferentes
espessuras apresentariam diferentes densificagdes com consequentes variagdes nas

propriedades.
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Tabela 4: Parametros Geométricos das Amostras antes e ap6s Sinterizacao.

\ Pés Prensagem Isostatica Pos Sinterizacio \
Amostras Diametro (mm) Espessura (mm) Diimetro (mm) Espessura (mm)

Normais 38,1+£0,2 9,1+0,1 31,7+£0,1 7,6 +0,1
Menor 37,9+0,2 5,2+0,1 31,5+0,1 42+0,1
espessura

Fonte: Produzida da pelos autores.

Comparando-se estes resultados notamos que a reducdo no didmetro ¢ na espessura das
amostras ¢ muito proxima, tanto para as amostras apenas prensadas como para as ja

submetidas a sinterizagdo. O ganho na reducao nao foi significativo.

4.2 APLICACAO DO TESTE DE ARQUIMEDES

A Tabela 5 mostra os valores médios registrados para as massas imersa, umida e seca
utilizadas no teste de Arquimedes. Para a realizacdo destas medidas foram utilizadas seis

amostras com espessura normal e seis amostras com espessura reduzida.

Tabela 5: Massas Imersa, Umida e Seca medidas para o Método de Arquimedes.

M.IL. - Massa Imersa M.U. - Massa Umida M.S. - Massa Seca
Amostras
(gramas) (gramas) (gramas)
Pequena (5,59 £ 0,05) (8,48 £ 0,11) (8,38 + 0,08)
espessura
Normais (11,20 £ 0,18) (17,14 £0,14) (16,91 = 0,68)

Fonte: Produzida pelos autores.

Na Tabela 6 sao mostrados os valores calculados a partir dos valores das massas
observados na tabela 5. Os valores da porosidade sdo semelhantes ao observado em lotes de
amostras analisadas em trabalhos anteriores (TREVISAN, T. A). Nota-se também que hd uma
aparente redu¢do na porosidade superficial € um pequeno ganho na densidade, quando a
espessura da amostra ¢ menor, indicando que a compressao e a densificagdo pos-sinterizagao

parecem ser, nestas amostras mais eficiente.
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Tabela 6: Valores da Densidade e Porosidade Aparentes Calculadas pelo Método de Arquimedes (densidade do
p6 =321 g/em’)

Amostras Porosidade Aparente (%) Densidade Aparente (%)
Pequena espessura 35+0,2 96,5+0,12
Normais 3,9+0,3 96,1 £0,14

Fonte: Produzida pelos autores.

4.3 MEDIDAS DE RUGOSIDADE

A Tabela 7 mostra os valores de rugosidade para as amostras do lote 2 (espessura
normal e reduzida) de do lote 3, na qual foi aplicada a camada de barbotina sinterizada a
LASER. Nota-se que as amostras do lote 2 apenas sinterizados, antes do lixamento e
polimento, apresentam uma rugosidade elevada. As amostras do lote 3 mesmo antes do
lixamento e polimento apresentam no inicio uma rugosidade menor, pois estas, antes de

receberem a sinterizac¢do superficial a LASER foram usinadas e polidas.

Tabela 7: Valores Médios da Rugosidade Ra para Amostras dos Lotes 2 e 3.

Rugosidade Ra (um)
Amostras Antes do Polimento Ap6s o Polimento
*L2 — pequena 9,21+1,73 1,41+ 0,89
espessura
*L2 — espessura 13,22 £4,51 1,71 £ 0,75
normal
**L3 — Sinterizada a 2,08 £0,41 0,57 £0,22
Laser

*L2 = Lote 2 **.3 = Lote 3

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

Observando a Tabela 7, nota-se que ndo hd um ganho na redugdo da rugosidade
quando se diminui a espessura da amostra (lote 2), porém ao aplicar a barbotina de SiC com

posterior sinterizacdo a LASER, ocorre a formacao de uma nova camada na superficie e parte
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dos poros abertos para a superficie externa sdo preenchidos, reduzindo desta forma a

porosidade e, por conseguinte, a rugosidade apos o polimento.

4.4 REDUCAO MASSICA

Foram feitas tentativas para se reduzir a massa das amostras do lote 1 prensando-as no
mesmo molde com a formagdo de vazios a partir da acomodacao de pecas na base do molde
antes da prensagem. A seguir observam-se imagens dos testes feitos com diferentes produtos
seguidos das conclusdes, sendo que no inicio foi usada uma massa organica, mistura de
farinha, cola branca e aditivos.

A utilizacdo de massa orginica mostrou-se pouco eficiente sendo que apos a
sinterizacdo as amostras nao mantiveram a estrutura inicial, laminando e trincando tanto na
forma circular como no formato de losango. Apds o insucesso da massa organica foram
utilizadas pegas de silicone no formato circular ¢ da mesma forma que nos outros testes foram
alocados na base do molde, seguido de preenchimento do mesmo e prensagem. Apds a
Sinterizacdo as amostras mantiveram de maneira aceitavel a estrutura (Figura 30), com apenas
alguns pontos lascados pela ma distribuigdo das pecas silicone, porém superficialmente a

amostra se mostrou de baixa qualidade, como ¢ visivel na Figura 31.

Figura 30: Resultado dos testes de redugdo massica utilizando Silicone.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.
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Figura 31: Visivel qualidade superficial reduzida usando Silicone.

)

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

Ainda em busca de algo que preenchesse a base das amostras ¢ fosse eliminado na
sinterizagdo, realizaram-se testes utilizando um confeito de forma eliptica, que possui uma
estrutura rigida e com curvas que reduziam a adi¢do de tensdes na estrutura. Os confeitos
foram dispostos de duas maneiras distintas, sendo a primeira raspada em uma de suas
extremidades do eixo de sua geometria de revolucdo, e o outro raspado na face lateral mais
extensa. Esse procedimento garantiu uma base plana para apoiar o confeito no molde. Assim
sendo o po foi depositado e os corpos de prova prensados. A seguir, na Figura 32 vemos o

resultado obtido.

Figura 32: Resultado dos testes de redugdo massica utilizando confeito.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.
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E possivel visualizar que além da melhor distribuicio as extremidades dos vazios
permaneceram praticamente sem trincas ou lascamentos. Um fato interessante muito
importante de citar € que apos a prensagem as amostras foram guardadas em plasticos para
posterior envio a prensagem isostatica. Apds algumas horas a serem abertos novamente as
amostras deram sinal de completa sublimacdo dos confeitos, portanto os vazios estavam
intactos e sem a presenc¢a do material organico.

Em relagdo a superficie tem-se uma qualidade superficial muito além da obtida com o
uso do silicone. Os vazios também sdo muito mais significativos em tamanho quando
comparados aos demais, o que leva a elegé-lo como a melhor op¢ao. Além de reducdo direta
de massa uma das vantagens desse método ¢ evitar a usinagem da pega a esse nivel de
profundidade o que levaria a desgastes excessivos de ferramentas. No futuro devem ser
realizados testes de modificagdo da geometria dos vazios ampliando a redu¢do maéssica e
permitindo uma usinagem apenas de acabamento na parte inferior das pecas.

Foi realizado também testes de conformacdo de amostras pelo método de consolidagdo
que consiste no preparo de uma suspensdo e posterior deposito da mesma em um recipiente
para solidificacdo em temperatura ambiente. Os resultados ndo foram satisfatorios uma vez
que formaram bolhas nas laterais das amostras, assim como trincas nas laterais e parte

superior.

4.5 ANALISES MICROSCOPICAS

Neste topico algumas imagens podem contribuir para a compreensao das

microestruturas formadas e dos fenomenos de superficie observados.

4.5.1 Microscopia Optica

A andlise das imagens por microscopia Optica tem dificuldade de foco quando as
amostras ndo se encontram planas e polidas, portanto as amostras apenas sinterizadas nao
apresentam boa resolugdo. A Figura 33 (a) e (b) mostram a superficie de amostras de SiC apds
o polimento, esta caracteristica ¢ semelhante para todos os lotes, apds o polimento, ha a

presenca de porosidades notorias na superficie das amostras.
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Fonte: Imagem obtida pelos autores.

4.5.2 Microscopia Confocal a LASER

Por meio da microscopia confocal a LASER, feita no IEAv, pode-se analisar melhor a
superficie apenas sinterizada e detalhes dos poros. A Figura 34 mostra detalhes de particulas
de SiC sobre a superficie apenas sinterizada e na Figura 35 observa-se detalhes de um poro

em uma superficie polida.

Figura 34: Microscopia Confocal mostrando a superficie da amostra logo apo6s a sinterizagao.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.
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Figura 35: Microscopia Confocal detalhando um poro com viséo tridimensional na amostra polida.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.

Por este tipo de microscopia pode-se também examinar a camada de barbotina
sinterizada a LASER na camada da amostra (lote 3), conforme mostrado na Figura 36, nota-se

uma nitida separagao entre a regido que nao recebeu a camada e a tratada a LASER.

Figura 36: Microscopia Confocal mostrando a separag@o entre uma regido que recebeu a aplicagdo de barbotina e

sinterizagdo a LASER (clara) e o substrato sem a camada.

Fonte: Imagem obtida pelos autores.
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As imagens da Figura 37 (a) mostram uma superficie que nao recebeu a aplicacdo de
barbotina ¢ LASER e em (b) uma superficie que recebeu esta aplicagdo. Observa-se que

partes dos poros sdo preenchidas pela camada sinterizada.

Figura 37: Confocal a LASER, mostrando (a) superficie da amostra de SiC antes da aplicagdo da camada de

barbotina + LASER e, (b) apos a aplicagdo de barbotina + LASER (aumento de 100X).

Fonte: Imagens obtidas pelos autores.

4.5.3 Microscopia Eletronica de Varredura

A microscopia eletronica de varredura permite a visualizagdo com clareza da presenca
de poros na superficie das amostras e de outros detalhes microestruturais. As imagens da
Figura 38 (a) e (b) permitem visualizar a caracteristica geral da superficie das amostras do lote
4, nota-se a presenca de grande numero de poros de diferentes tamanhos, que chegam a medir

cerca de 100pum. As imagens sdo obtidas por elétrons secundarios (SE).
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Figura 38: MEV, (a) aspecto geral da superficie das amostras do lote 4 e em (b) detalhes ampliados da superficie.

)
LAIMat 100 pm EHT=10.00kV  Signal A= SEL IProbe= 50pA  ApertureSize <3000 um | pjpgp
WO=135mm  Mag- 55¥ Spot Size = 351 Chamber =2.34e-003Pa  FEG-UNESP WD-140mm Mag- 200X Spotsize - 351 Chamber =2.24e-003Pa  FEG-UNESP

(a) (b)

Fonte: Imagens obtidas pelos autores.

i o £ ,
200 EHT=10.00kV  Signal A = SE1 IProbe= SOpA  Aperture Size= 30.00pm

A Figura 39, com ampliagdo maior, mostra que ha regides de grande densificagdo e
ocorre o aparecimento de outra fase (branca), mais rica em aluminio (0,2%) e com a presenca
de itrio (0,21%), conforme identificado pelo EDS.

O EDS (energy dispersive x-ray detector, EDX ou EDS) ¢ um acessorio essencial no
estudo de caracterizacdo microscopica de materiais. Quando o feixe de elétrons incide sobre
um mineral, os elétrons mais externos dos atomos e os ions constituintes sdo excitados,
mudando de niveis energéticos. Ao retornarem para sua posi¢ao inicial, liberam a energia
adquirida a qual ¢ emitida em comprimento de onda no espectro de raios-x. Um detector
instalado na camara de vacuo do MEV mede a energia associada a esse elétron. Como os
elétrons de um determinado atomo possuem energias distintas, ¢ possivel, no ponto de
incidéncia do feixe, determinar quais os elementos quimicos estdo presentes naquele local.

Conclui-se que nestas regides ocorreu a formagdo de fase liquida (devido ao YAG)
reduzindo a presenga de poros.

Um dos problemas observados nas amostras foi a dificuldade de eliminar os poros
devido ao processo de fabricacdo, a utilizagdo da barbotina e sinterizagio a LASER podem

contribuir para minimizar o problema e melhorar a rugosidade.



Figura 39: MEV, formagao de uma segunda fase (clara), formando boa ligag@o entre os graos de SiC

10 pm EHT =10.00kV  Signal A= (ZBSD IProbe= 707 pA  Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
| I WD = 8.5mm Mag= 1.50KX Spot Size = 500 Chamber =1.53e-003 Pa  FEG-UNESP

Fonte: Imagem obtida pelos autores.
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5 CONCLUSOES

Foi realizada com sucesso a producao de quatro diferentes lotes de Carbeto de Silicio a
partir do p6 deste material.

Nao sdo observadas alteracdes substanciais nas amostras produzidas por mistura em
moinho de bolas tradicional (Lote 2) ou nas amostras produzidas por moinho de bolas de alta
energia (Lotes 1, 3 ¢ 4).

A variagdo na espessura das amostras também mostrou pouca diferenca na
densificacdo ou reducdo de porosidade entre as amostras mais ou menos espessas (Lote 2).

A reducdo massica proposta para o Lote 1, foi alcangado com sucesso ao se utilizar, no
molde, materiais organicos como confeitos e silicone. A amostra manteve as suas
caracteristicas estruturais e de resisténcia.

A aplicagdo da camada de barbotina de SiC sobre a superficie do Lote 3, com posterior
sinterizagdo a LASER mostrou-se eficiente para reduzir a porosidade. Estas amostras, apds o
polimento alcangaram os menores valores de rugosidade deste trabalho, o valor de Ra obtido

foi em torno de 0,57 pm.
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