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RESUMO

Muitos dos compostos multicamadas sao fabricados a partir de composicdes de
ceramica avancada, em que se busca elevado desempenho mecéanico, a fabricacdo
destes materiais a base de composi¢cbes de ceramicas estruturais tem sido muito
pouco estudado. Com o objetivo de aumentar a energia de fratura em ceramicas
tradicionais, foi pesquisado nesse trabalho o comportamento mecanico de um
sistema multicamadas formado pelo empilhamento de mulita e monoporosa. A mulita
€ uma importante matéria-prima utilizada na fabricagdo de refratario para ceramicas
estruturais, devido as propriedades fisicas e mecéanicas a altas temperaturas como
alto ponto de fusdo, baixa expanséo, resisténcia a fratura e ao choque térmico, alta
resisténcia a fluéncia e baixa constante dielétrica. A monoporosa possui uma alta
resisténcia o que confere excelentes propriedades mecéanicas e quimicas, sendo
muito utilizado como massa de revestimento em pavimentos e revestimentos
exteriores. O aumento na energia de fratura foi determinado comparando as de
curvas de flexdo em trés pontos do sistema multicamadas com as de suas
referéncias monoliticas. As fraturas foram caracterizadas por microscopia Optica e
MEV, para andlise da microestrutura realizou-se difracdo de raios X. As amostras
multicamadas desenvolvidas foram avaliadas tomando como referéncia os materiais
empregados na constituicdo de cada camada, em relacdo a estas referencias foram
conseguidas deformacdes médias de até 2,58 vezes maiores e energias de fratura
de até 7 vezes maiores.

Palavras chave: laminados, deformacéo, energia de fratura.



ABSTRACT

Many of the compounds multilayers are manufactured from advanced ceramic
compositions, which seeks higher mechanical performance, the manufacture of these
compositions based materials, ceramic structural has been little studied. Aiming to
increase the fracture energy in ceramics traditional was investigated in this study the
mechanical behavior of a multilayer system formed by stacking mullite and
monoporosa. The mullite is an important raw material used in the manufacture of
refractory ceramic for structural, because the physical and mechanical properties at
high temperatures as high melting point, low expansion, fracture toughness and
thermal shock that, high resistance fluency and low dielectric constant. The
monoporosa has a high resistance which gives excellent mechanical and chemical
properties and is widely used as coating mass on floors and re-investments outer.
The increase in fracture energy was determined by comparing the curves of three
point bending of the multilayer system with its monolithic references. The fractures
were characterized by optical microscopy and MEV for microstructure analysis was
carried out X-ray diffraction. Samples developed were evaluated multilayer reference
to the materials employed in the formation of each layer in relation to these reference
strains were obtained averages to 2.58 times larger and fracture energies of up to 7
times larger.

Keywords: laminates, fracture energy, monoporosa, mullite.
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1 INTRODUCAO

A engenharia emprega materiais ceramicos em diversos sistemas, estes por
sua vez, sdo materiais muito mais estaveis que o0s metais em desempenhos
quimicos e térmicos e de resisténcia ao atrito. Entretanto, a fragilidade e a falha por
deformacéo delimitaram o uso de ceramicas em varias aplicacdes estruturais [1].

Ja foram feitos estudos sobre o aumento da energia que o material ceramico
pode absorver antes de fraturar ou a criacdo de uma fratura néo fragil ja foram feitos
com o objetivo de melhorar o comportamento mecanico das ceramicas.

Com o0s avancos tecnolégicos pode-se produzir estruturas em que a
combinacdo de diferentes camadas de materiais, leva a um material com
comportamento mecanico superior ao dos materiais de sua constituicdo, o que
aumenta a confiabilidade [2].

A fabricacdo de cerdmicas multicamadas € uma alternativa viavel e que
possibilita o aumento da tenacidade a fratura melhorando o comportamento de
materiais ceramicos em relagéo a propagacao de trincas e falhas.

Um exemplo observado na natureza sdo as conchas marinhas. Elas s&o
formadas por varias camadas finas depositadas sequencialmente (Figura 1.1),

resultando em um aumento na resisténcia mecénica [3].

Figura 1.1 - Concha marinha

O desenvolvimento de estruturas laminadas baseia-se no pressuposto de
gue é possivel criar um material com propriedades melhores devido a tensdes de
tracdo e compressao que ocorrem entre as camadas, determinadas pela diferenca

entre os coeficientes de expansdo das camadas que compde o laminado [4].
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2 OBJETIVO

2.1 OBJETIVO GERAL

Muitos dos compostos multicamadas séo fabricados a partir de composicoes
de ceramica avancada, em que se busca elevado desempenho mecanico. A
fabricacdo destes materiais a base de composicfes de ceramicas estruturais tem
sido muito pouco estudado. Este estudo torna-se particularmente importante na
fabricacdo de pecas de grandes dimensdes, em que um aumento da tenacidade da
ceramica € requerido. Um exemplo de aplicacdo seria na fabricacdo de fachadas
ventiladas, em que pecas de grandes dimensdes sdo requeridas. Portanto, o
presente estudo visa contribuir na area, em particular na fabricacdo de compostos

de revestimentos multicamadas.

2.2 OBJETIVO ESPECIFICO

Obter aumento da tenacidade para um sistema multicamadas formado por
camadas de massa de revestimento monoporoso e camadas compressivas de mulita

em comparacao as suas referéncias monoliticas.



12

3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 - PROCESSO DE FRATURA E FORMACAO DE TRINCAS

O processo de fratura em um material consiste basicamente em duas
etapas: a formacdo e a propagacdo de trincas. Esses fenbmenos ocorrem como
resposta a aplicacdo de uma carga externa e sdo caracteristicos de cada material.

Geralmente a formacédo de uma trinca esta associada a presenca de defeitos
relativamente pequenos presentes na superficie ou no interior do material. Os
defeitos atuam como concentradores de tensdo amplificando a magnitude da tensao

de tracdo aplicada.

Figura 3.1 — Amplificagé@o da tenséo de tragédo na ponta de um defeito
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Fonte: BURNAT, F. STOCO, T

Nos materiais ceramicos, os defeitos podem variar desde microtrincas,
arestas de graos até poros, sendo produzidos naturalmente ou incorporados durante
0 processo de fabricagao [5].

Uma vez que 0s materiais ceramicos apresentam uma grande variedade de
defeitos e estes sdo praticamente impossiveis de serem controlados, a
confiabilidade das ceramicas é funcdo dessa distribuicdo de defeitos. Normalmente
0S materiais ceramicos apresentam baixa confiabilidade, sendo necesséaria a

utilizacdo de métodos estatisticos para contornar esse problema [3].
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3.2 PROPAGACAO DA TRINCA

A concentragdo de tensdo na extremidade de um defeito pode induzir a
propagacao de uma trinca, levando a fratura do material. Para que uma trinca inicie
sua propagacédo, é necessario que uma tensdo maxima (oy) seja atingida em sua
extremidade, para trincas relativamente longas, essa tensdo podera ser calculada

utilizando a equacéo 3.2.1 [5]:

1/2
a

o, =20, —
L. (3.2.1)

- onde 0, corresponde a tensao de tracdo nominal aplicada, pe ao raio de curvatura
da extremidade da trinca e a a metade do comprimento de uma trinca externa.
(Figura 3.1).

Uma trinca sera originada a partir de um defeito critico, o principal presente
no material. Com base nisso Griffith [2] propbés uma relacdo que possibilita

determinar a méxima tenséo (oy) 3.2.2, que um componente fragil pode suportar.

1

o, = [ﬂy (3.2.2)

.a

o, = (Mj (3.2.3)

w.a

- onde E corresponde ao modulo de Young, ys a energia requerida para criar uma
nova superficie (energia da superficie fraturada) e a a metade do comprimento de
uma trinca interna. A equacdo 3.2.3 se aplica somente a materiais frageis. Para
utiliza-la em materiais ducteis € necessario considerar a componente da energia
associada a deformagéo plastica, yp, ao longo da extensdo da trinca. Nesse caso ys

é substituido por ys + yp. Assim:
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Quando a tensdo critica é atingida, tem inicio a propagacdo da trinca no

material, conduzindo-o a fratura.

3.3 FRATURA FRAGIL

Em geral podem ocorrer dois tipos de fratura, a fratura ductil e a fratura
fragil. A fratura ductil tem como caracteristica a propagacdo estavel da trinca, ou
seja, sob aplicacdo de uma carga, o0 aumento na extensdo da trinca prossegue
relativamente lento devido a extensa deformacdo plastica ocorrida em sua
vizinhanca, a falha € entdo caracterizada por alta absorcdo de energia. Na fratura
fragil, a propagacédo da trinca é instavel, ao atingir determinado valor de tenséo
aplicada, a trinca ira se propagar espontaneamente e de forma extremamente rapida
até a falha completa do material. Geralmente, h4 pouca ou nenhuma deformacao
plastica associada, e a energia absorvida antes da fratura € relativamente baixa,
este tipo de fratura ocorre predominantemente em materiais ceramicos [6].

Vérias rotas tém sido exploradas para melhorar as propriedades mecéanicas
das ceramicas, consistindo em aumentar o conhecimento macroscépico e
microscépico para compreender o comportamento mecanico de materiais frageis, e
relacionadas a melhoria do processo de preparacdo destes materiais, outras se
concentram no desenvolvimento de novos materiais e estruturas, com melhor
tolerancia a falhas mecénicas. Nesta rota se concentram os estudos em laminados
de ceramicas.

A laminacdo de diferentes camadas finas de ceramica é um processo
relativamente simples e barato, que tem mostrado resultados interessantes e pode

ser considerada uma alternativa valida para os processos mais sofisticados [7].

3.4 SISTEMAS MULTICAMADAS

Uma ceramica multicamada é um sistema onde camadas de materiais de
diferentes propriedades sado empilhadas alternadamente de maneira a reunir
propriedades que permitem que o laminado quando sujeito a tensdes de deformagé&o

tenha melhores propriedades mecéanicas se comparados aos materiais que foram



15

empregados em sua constituicdo [8].

O melhoramento das propriedades mecanicas num sistema multicamadas
pode ser obtido pelo desenvolvimento de tensdes residuais compressivas. Este
objetivo € alcancado explorando diferencas na composicdo, microestrutura,
espessura das camadas e ordem de empilhamento [6].

A diferenca do coeficiente de expanséo térmica, entre camadas de materiais
diferentes gera tensbes residuais térmicas durante o resfriamento apds a
sinterizacdo. O material que apresentar menor retracdo sera forcado a contrair,
ficando sob esfor¢co de compressdo, consequentemente o outro material ficara sob
esforgo de tragao.

A Figura 3.4.1 exibe a expansdo térmica de alguns materiais ceramicos

usados na engenharia em funcédo do aumento gradual de temperatura.

Figura 3.4.1 — VariagBes dimensionais em funcéo da elevacao
de temperatura para alguns materiais ceramicos

il Cu MgO BeO 2 ThO2
18F Zy OzPS
16} A0,
141 AlN
12 B 4C
'\
< Mulita
o o Y &1
=
08 $ic
0o
Si,N
0.4 2
0.2r Corderitn
5 < p LAAS $10,
-0.2 : : 1 ] ! 1 ) \
0 <400 800 1200 1a00
Temperatura (°C)
Al = vanacio do compiimento;
{5 = comprimento inicial

Fonte: BARSOUM, M. W. Fundamentals of Ceramics
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A Figura 3.4.2 mostra as camadas que possuem menor coeficiente de

expanséo sobre efeito de compresséao.

Figura 3.4.2 — Efeito de compresséo nas camadas com menor coeficiente de
expanséo(y); Camadas x com maior retracao e camadas y com menor retragdo

Fonte: O autor

A tensdo residual produzida em laminados ceramicos pode ocorrer por
diferentes fatores como crescimento intrinseco equiaxial de graos, variacbes de
densidade ou volume, densificacdo, oxidacdo da superficie, fatores extrinsecos
como deformacgdes térmicas, deformacdes termoplasticas desenvolvidas durante o
resfriamento ou por forgas externas e momentaneas.

A mais comum esta associado a diferentes coeficientes de expansao térmica
entre camadas adjacentes [8]. Normalmente se utiliza uma espessura menor para a
camada compressiva. Assim, o esforco de compressdo fica concentrado numa
camada fina e o de tracdo fica bem distribuido ao longo de uma camada espessa,
minimizando seu efeito negativo [10].

Os materiais ceramicos sao geralmente fracos em condi¢des de tracéo direta.
Quando submetidos a este tipo de esforgo, as trincas microscépicas existentes nos
materiais tendem a se propagar e se orientar perpendicularmente ao eixo de tracao
[11]. A formacdo de tens@es residuais compressivas nas camadas de menor
coeficiente de expansao cria uma “barreira” contra a propagacgao da trinca, retendo
ou aumentam o caminho da mesma proporcionando assim uma maior estabilidade
do material.

A (Figura 3.4.3) mostra um sistema multicamada onde as camadas de cor
clara estdo sob efeito de compresséo e as camadas de cor escura estao sob efeito
de tragdo, € possivel observar a trinca sendo desviada nas camadas sobre efeito de

compressdo. Dependendo da intensidade da tenséo residual que se deseja, podem
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ser utilizadas diferentes combinacbes para as espessuras das camadas,
dependendo da intensidade da tenséo residual que se deseja produzir [10].

Figura 3.4.3 — Neste exemplo é possivel observar de deflexao na propagacao
da trinca na camada mais clara, sob efeito de compressao [7]

Fonte: PORTU, G. -Laminated ceramic structures from oxide systems.

3.5 INTERFACE ENTRE CAMADAS

Dependendo da compatibilidade entre os materiais € possivel obter
laminados com interfaces fracas e interfaces fortes. Para multicamadas de interface
fraca, o mecanismo responsavel pelo aumento na resisténcia a fratura esta baseado
na capacidade das camadas compressivas conduzirem as trincas,
preferencialmente, ao longo da interface, entretanto, para esse tipo de interagao
pode ocorrer um fendbmeno conhecido por “delaminacao”, ou abertura das camadas
figura 3.5.1. [12].

Figura 3.5.1 — As camadas sob efeito de compressao estdo representadas pela cor

mais escura. (a) Atrinca € estabilizada pela propagacdo na regido da
interface; (b) delaminacdo em virtude da baixa interagdo entre as camadas

(a) (b)

Delaminacio

Fonte: O autor
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Para ceramicas multicamadas com interfaces fortes, as tensdes residuais
desenvolvidas séo significativamente maiores que as produzidas nos sistemas com
interface fraca, nesse caso o aumento na resisténcia a fratura € obtida pela deflexao
da trinca, bifurcacédo ou pela retencdo da mesma quando ela se propaga em direcao

a camada compressiva, como mostra a figura 3.5.2 [12].

Figura 3.5.2 - Camada de cor clara em efeito de tracdo e a camada de cor escura em efeito de
compresséo. (a) Deflexdo da trinca; (b) bifurcacdo da trinca; e (c) retencdo da trinca
na camada compressiva

(a) (b) (c)

I 1

) ' -’
,

Deflexdo Bifurcacdo Retencdo

Fonte: O autor

Para sistemas multicamadas formados por interfaces fortes, como as
tensbes residuais desenvolvidas sdo consideravelmente elevadas, € comum a
formacao de trincas naturais ao longo das camadas logo apds a queima. Elas
podem ser originadas tanto no centro da superficie externa da camada compressiva

como préxima ao centro na interface da camada tracionada, figura 3.5.3 [12].

Figura 3.5.3 — Trincas naturais na (a) camada compressiva e na (b) interface da camada
tracionada. As setas representam a contracao térmica predominante

- i

@ (b)

Fonte: O autor

A formacéo de trincas nas camadas tracionadas pode degradar a resisténcia
mecanica do sistema. Por outro lado, a presenca de trincas naturais nas camadas

compressivas pode ser benéfica na dissipacdo de energia durante a propagacao de
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uma trinca, uma vez que ela favorece a bifurcacdo de trincas internas, figura 3.5.4,
[13].

Figura 3.5.4 — Bifurcacao de uma trinca interna ao
atingir uma trinca natural na camada compressiva
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Fonte: O autor

Laminados formados por interfaces fortes podem ser desenvolvidos tanto
com camadas superficiais sob tracdo quanto com camadas superficiais sob
compressdo. Nos dois casos obtém-se aumento na confiabilidade e na energia de
fratura do material ceramico. Entretanto, quando se utiliza uma camada externa sob
tracdo, ha reducdo na resisténcia mecéanica do material em comparacdo a suas

referéncias monoliticas [8].

3.6 METODOS DE PRODUCAO DE MULTICAMADAS

O desenvolvimento de materiais em camadas é talvez o método mais
promissor de controle de trincas e fratura fragil [14]. Os métodos convencionais
utilizados na fabricagdo de ceramicas multicamadas sao: colagem de fita (“tape-
casting”), colagem por centrifugagao (“centrifugal casting”), colagem de barbotina
(“slip casting”), deposicao eletroforética (“electrophoretic deposition”) e prensagem

uniaxial.

3.6.1 Colagem de fita

Inicialmente sdo preparadas suspensdes dos dois materiais a serem usados
no sistema laminado. Uma das suspensfes € introduzida no compartimento para
colagem. Quando o movimento na esteira é acionado, uma fina camada do material

fica depositada sobre a mesma. Sua espessura € controlada por uma lamina
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acoplada a um micrémetro e depende da velocidade da esteira. Ao ser movimentada
pela esteira, a fita passa por uma camara de ar quente onde é realizada a secagem
do material. ApOs terem sido fabricadas fitas dos dois componentes, estas sao
cortadas em pequenas placas nas dimensbes desejadas para a amostra.

Sobrepondo alternadamente as placas obtém-se o sistema multicamadas [15].

Figura 3.7 — colagem de fita

|&mina controladora da
espessura

entrada de ar quente para
secagem
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— fita produzida
(@ @,
[ ‘/sentido
esteira de movimentacéo
da esteira

Fonte: BURNAT, F. STOCO, T

3.6.2 Colagem de barbotina

Esta € uma técnica que consiste na preparacdo de uma suspensdo com as
matérias-primas dispersas em um liquido adequado, geralmente 4gua, com um teor
de solidos relativamente elevado, a qual é vertida em um molde de gesso, poroso.

A agua é drenada para o interior do molde por capilaridade, arrastando
consigo as particulas ceramicas nela dispersa, que se depositam sobre a parede do
molde. Quando essa parede atinge a espessura desejada, 0 excesso de suspensao

€ removido e o material consolidado é submetido a secagem, durante a qual ha

retracdo do corpo colado, sendo possivel tira-lo do molde facilmente [16].

3.6.3 Colagem por centrifugacao

Consiste em produzir moldes que giram, a idéia consiste em fazer com que

através da forca centrifuga a barbotina tome a circular forma do molde e solidifique,
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a taxa de derramamento de material depende do material usado, da forma e do
tamanho do molde [17].

3.6.4 Deposicao Eletroforética

Uma suspenséo coloidal de particulas migra sob a influéncia de um campo
elétrico e é depositada em um eletrodo, esta técnica pode ser usada em processos
onde as particulas da suspensdo possam ser portadoras de carga, isto inclui

materiais poliméricos, pigmentos, tintas, ceramicas e metais [18].

3.6.5 Prensagem uniaxial

Na prensagem uniaxial o p6é e compactado em um molde metélico por meio
de uma pressdo aplicada em uma Unica direcdo. E um método facil, barato, que
permite alta produtividade, embora esteja restrito a formas relativamente simples e
apresente distribuicdo ndo uniforme na compactacao [5].

A escolha do método para a fabricacdo de multicamadas depende de varias
caracteristicas como: espessura esperada das camadas, tipo de material utilizado,
aplicacdo desejada etc. A tabela 3.6.6 relaciona os métodos com exemplos de

estruturas estudadas.
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Tabela 5.3.4 - Valores médios das propriedades mecanicas das amostras

Método Composicédo das
Camadas
Al,O4/AlL,O3

AlL,O3/ Al,TiOs
Al,O4/ LaPO,
Al,O3/ ZrO,
Colagem de fita Mulita / SiC
MoSi, / Al,O3
YPO, ! ZrO, [ Al,O3

B,C/SiC
Al,O3 / Al,O4

A|203 | ZrO,
Colagem de barbotina Al203/ LaPO4
AlL,Os/ Al,TiOs

SiC / Grafite
Al,O5 / ZrO,

Deposicao eletroforética SIC/TiC

SiC / Grafite

3.7 DETERMINACAO DA TENACIDADE PELA CURVA DE FLEXAO

Para situacdes estéaticas (onde a taxa de deformagéo é pequena), a energia
de fratura (tenacidade) pode ser determinada através da area da curva tenséo-
deformacéo, Figura 3.7.1 sua unidade corresponde a energia por volume de
material (J/m3 ou Pa) . Para determinar a area do gréfico é feita a integral do grafico

tensdo x deformacéo.
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Figura 3.7.1 — Tenacidade determinada pela area da curva de flexao
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Fonte: CALLISTER, W. D. Ciéncia e Engenharia de Materiais.

3.8 ENSAIO DE RESISTENCIA A FLEXAO POR TRES PONTAS

Consiste na aplicagcdo de uma carga crescente em determinado(s) ponto(s)
de uma barra de secc¢éo circular ou retangular, apoiada em dois pontos. O ensaio &
denominado de flexdo por trés pontos, quando a carga aplicada for localizada no
centro da distancia entre os apoios. Uma vez rompido o corpo de prova, a tenséo de

resisténcia "a flexdo € obtida pela equacéo 3.8.1.

= E(P.L)
2 \b.h? (3.8.1)

Sendo P o valor da carga aplicada pelo aparelho no material em estudo, L a

distancia entre os apoios, b a largura do corpo e h a espessura do corpo de prova.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 SELECAO DE MATERIAIS

Os materiais estudados foram selecionados de maneira a combinar
diferentes propriedades dos materiais como resisténcia mecanica, porosidade,
retracao linear, absorcdo de 4gua associadas a um baixo custo. Os materiais que
apresentaram estas caracteristicas e que obtiveram melhor desempenho na
confeccdo das multicamadas nos ensaios a flexdo foram a massa de revestimento
monoporosa e a mulita.

A monoporosa foi adquirida através da Roca Insepa, a mulita utilizada foi
extraida da moagem de tijolos refratarios.

4.2 METODO

Os métodos convencionais utilizados na fabricagdo de multicamadas séo
extremamente precisos, possibilitando a obtencdo de camadas na ordem de poucos
microns. Entretanto, sdo processos demorados e normalmente utilizam solventes
organicos que, além da toxidade, aumentam o custo do processo [22], inviabilizando
a sua utilizacdo em ceramicas tradicionais.

Com o objetivo de desenvolver um processo mais barato, tornando viavel a
utilizacdo em ceramicas tradicionais, o método utilizado foi a prensagem uniaxial dos
pos.

Os poOs dos materiais foram processados em moinho de bolas com agua
deionizada e 0,2% de dispersante silicato de sédio, durante 24 horas. ApOs isso,
foram levados a estufa para secagem. Posteriormente cada pé foi desaglomerado
em almofariz de porcelana e granulado em peneira de malha 100. Depois deste
processo, foi misturado a cada p6 um plastificante (composto de alcool polivinilico e
etileno glicol) numa proporcao 5% em peso.

Para a melhor precisdo dos resultados, cinco amostras de cada material
foram sinterizadas a 1180°C. Para ambas, a taxa de aguecimento foi de 10°C/min e
o patamar foi de uma hora. Foram medidas as massas necessarias para cada

camada de forma a obter espessuras pré-definidas.
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4.3 CALCULOS DAS CAMADAS

As medidas de espessura das camadas de monoporosa e mulita foram
baseadas na quantidade de massa para cada material, as massas foram calculadas

pela relacao:

m=d.V 431

em que m € a massa de cada material, d € a densidade e V é o volume da camada
desejada. Como o molde é retangular o volume foi estimado pela area da base

vezes a espessura de cada camada através da relagéo:
m = d.4A .e (4.3.2)
sendo que Ay corresponde a area da base do molde e e a espessura da camada.

Foram feitos corpos de prova, com 4 camadas de 3 mm de monoporosa
(Laminado A), intercaladas com 3 camadas internas de 0,5 mm de mulita, e corpos
de prova com 4 camadas de 1,5 mm de monoporosa (Laminado B) intercaladas
com 3 camadas internas de 0,5 mm de mulita. Para o laminado A foram usadas
guantidades de massa de 4,80 g para monoporosa e 0,88 g de mulita, para o
laminado B foram usadas 2,40 g de monoporosa e 0,88 g de mulita.

Os p6s de monoporosa e mulita foram prensados em sequéncia num molde
de dimensdes 13 mm x 60 mm, numa pressao de 130MPa e deixados em estufa a
60°C por 24h e apos secagem foi feita a sinterizacdo a 1180°C/1 hora.

Apés a sinterizacdo, as principais caracteristicas fisicas foram determinadas:
retracdo linear, absorcdo de agua, densidade aparente, porosidade aparente,

retracao linear e perda ao fogo.

4.4 ABSORCAO DE AGUA

Foi obtida calculando-se o ganho de massa que o corpo de prova sofreu ao

ficar imerso em agua, através da equacao
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P
AA=F, - p_: (4.4.1)

em que:
AA = absorcao de 4gua
Pu = Peso da amostra tmida

Ps = Peso da amostra seca

4.5 DENSIDADE APARENTE

A densidade aparente apds a secagem foi determinada por imersdo em agua
por 24h e peso da amostra imersa (Pi), pela relacéo:

B pp; (45.1)

sendo:

Dap = densidade aparente

Ps = Peso seco da amostra seca

Pi = Peso imerso da amostra imersa

Pu= Peso da amostra Umida.

4.6 POROSIDADE APARENTE

A porosidade aparente foi determinada através da relagéo;

p,= (ﬂ) 100

P (4.6.1)
Onde:

Pa = peso aparente

Pu = peso umido

Pi = Peso imerso

Ps = Peso da amostra sinterizada seca



4.7 RETENCAO LINEAR

A retencdo linear apdés sinterizacao do corpo foi determinada por:

(4.7.1)
em que

Lo é o comprimento de saida do molde e
Li corresponde ao comprimento apoés a sinterizacado do material

4.8 PERDAAO FOGO

A perda ao fogo do corpo foi determinada através da relagéo:

p;= (P’P_Pf). 100 (4.8.1)

Ea
Ll

Onde:
Pi — Peso do material antes da sinterizacao

Pf — Peso final do material apos a sinterizacéo

4.9 CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS
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O comportamento das amostras multicamadas e das suas respectivas

monoliticas, foi estudado através de ensaios mecanicos de flexdo SHIMADZU AG-I

10KN e os resultados foram comparados pelas respectivas referéncias monoliticas.

O sistema multicamada foi estudada através das caracterizagbes: porosidade,

absorcdo de agua, densidade aparente, obtidos pelo método de arquimedes,

difracdo de Raios X SHIMADZU — XRD 6000 , propriedades mecéanicas, microscopia

eletronica de varredura SHIMADZU SSX550.

4.10 ENSAIO DE FLEXAO

Com o objetivo de avaliar o comportamento a fratura do sistema

multicamada em relagdo as referéncias monoliticas de massa monoporosa e de
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mulita, realizou-se ensaio de flexdo em trés pontos num equipamento SHIMADZU
AG-| 10KN a uma velocidade de 0,1mm/min. A curva de flexdo foi produzida através

dos dados obtidos pelo equipamento.

4.11 DIFRACAO DE RAIOS X

Por fim, para identificar as fases presentes realizou-se difracédo de raios X
utilizando o equipamento SHIMADZU — XRD 6000. Para essa analise os materiais
sinterizados foram desaglomerados em almofariz e peneirados em malha 325
(ABNT).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 DIFRACAO DE RAIOS X

As difracdes de raios - x revelaram basicamente a presenca de quartzo na
monoporosa figura 5.1.1 A figura o difratograma da monoporosa. O difratograma da
Mulita, figura 5.1.2 revela basicamente a kyanite que em temperaturas acima de
1100 ° C decompde-se em mulita e silica vitrea através da reacéo descrita em 5.1.3,

essa transformacéo tem como resultado uma expanséo. [23]

Figura 5.1.1 — Difratograma da massa de revestimento monoporosa
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http://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=&to=pt&a=http%3A%2F%2Fen.wikipedia.org%2Fwiki%2FChemical_decomposition
http://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=&to=pt&a=http%3A%2F%2Fen.wikipedia.org%2Fwiki%2FMullite
http://www.microsofttranslator.com/bv.aspx?from=&to=pt&a=http%3A%2F%2Fen.wikipedia.org%2Fwiki%2FFused_quartz
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Figura 5.1.2 — Difratograma da mulita
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As temperaturas acima de 1100 ° C a Kyanite decompde em mulita e silica

vitrea através da reaccédo 5.1.3 ésta transformacdao resulta numa expansao [23].

3 (Al,03-Si0y) —» 3Al,03-2Si0, + Si0,. (5.1.3)

5.2 CARACTERIZACAO FiSICA DAS AMOSTRAS

A Tabela 5.2.1, apresenta valores de densidade, absorcdo de agua,
porosidade das amostras de monoporosa, mulita e dos laminados A e B, sendo os

dados referentes a média de cinco amostras de cada material.


http://translate.googleusercontent.com/translate_c?depth=1&ei=QXE3UZvNMIaKrQHti4DoCA&hl=pt-PT&prev=/search%3Fq%3DKyanite%26hl%3Dpt-PT%26sa%3DX%26biw%3D1280%26bih%3D705&rurl=translate.google.com.br&sl=en&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Chemical_decomposition&usg=ALkJrhjW0qxZGNjdqdumR6LdlStUZQALXw
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?depth=1&ei=QXE3UZvNMIaKrQHti4DoCA&hl=pt-PT&prev=/search%3Fq%3DKyanite%26hl%3Dpt-PT%26sa%3DX%26biw%3D1280%26bih%3D705&rurl=translate.google.com.br&sl=en&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Mullite&usg=ALkJrhjXURlDK0aQY2-TJiRzvDcyqlfJbA
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?depth=1&ei=QXE3UZvNMIaKrQHti4DoCA&hl=pt-PT&prev=/search%3Fq%3DKyanite%26hl%3Dpt-PT%26sa%3DX%26biw%3D1280%26bih%3D705&rurl=translate.google.com.br&sl=en&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Fused_quartz&usg=ALkJrhg8nz_e7emUog9dH7017cW-DtE2FQ
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?depth=1&ei=QXE3UZvNMIaKrQHti4DoCA&hl=pt-PT&prev=/search%3Fq%3DKyanite%26hl%3Dpt-PT%26sa%3DX%26biw%3D1280%26bih%3D705&rurl=translate.google.com.br&sl=en&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Fused_quartz&usg=ALkJrhg8nz_e7emUog9dH7017cW-DtE2FQ
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Tabela 5.2.1 — Caracterizagao fisica das amostras monoliticas e multicamadas

Material Densidade Absor¢éo de Porosidade Retragéo Perda ao
(9/cm3) agua (%) Aparente (%) Linear(%) fogo (%)
Monoporosa 1,73 15,80 27,00 0,41 17,41
Mulita 1,37 31,50 43,00 -0,41 4,05
Laminado A 1,73 16,00 27,60 0,31 16,10
Laminado B 1,67 20,10 33,60 0,19 14,04

Fonte: O autor

Comparando os dados obtidos para a monoporosa com o0 laminado A,
percebe-se uma pequena variacao entre os valores de densidade, absorcao de agua
e porosidade o que permite concluir que o laminado pode oferecer as mesmas
caracteristicas que conferem a este material sua aplicacdo em revestimentos.

A retracao linear apds queima do monolitico de mulita foi negativa mostrando
gue a mulita n&o sofreu retracdo mas sim uma expansao linear, isto ocorreu devido a
presenca de kianita, confirmando desta maneira que as camadas de mulita ficaram
sob efeito de compressao.

E possivel perceber que a reducdo da espessura da camada de monoporosa
faz com que o laminado possua caracteristicas intermediarias em relacdo as
caracteristicas dos seus constituintes, possibilitando uma maior campo de aplicacédo

ao laminado.

5.3 ENSAIO DE FLEXAO

O ensaio de flexdo em trés pontos foi realizado nas amostras monoliticas de

cada material e nos laminados, Figura 5.3.1

Figura 5.3.1 - Ensaio de flexdo sendo realizado num sistema
multicamada de monoporosa com camadas compressivas de mulita

Fonte: O autor
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Na figura 5.3.2 e 5.3.3 sdo apresentadas curvas de flexdo correspondentes a

configuracéo estudada para as amostras.

Figura 5.3.2 — Curva de flexd@o para referéncia monolitica e laminado A
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Fonte: O autor

Figura 5.3.3 — Curva de flexao para referéncia monolitica e laminado B
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Fonte: O autor

Nas curvas referentes aos laminados pode ser observada a ocorréncia de
um efeito denominado “pop-in”, onde ha uma queda repentina da carga seguida por
um aumento progressivo apés aumento da flexdo [8]. Quando a trinca inicia sua
propagacdo ha uma queda repentina na carga devido a liberacdo de energia durante
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a fratura. Entretanto, quando a trinca atinge uma camada compressiva, sua
propagacdo € inibida e a carga torna a aumentar. No laminado A as tensdes
necessarias para que a trinca supere as camadas de monoporosa Sao maiores em
relacdo ao laminado B, em contra partida a deformacéo e a energia de fratura do
laminado A se apresentou inferior se comparada ao laminado B, desta maneira
dependendo da aplicagdo é possivel num sistema multicamadas dar preferéncia a
deformacéo ou a tensdo aplicada. Na Tabela 5.3.4 estdo demonstrados os valores

meédios das propriedades mecéanicas das amostras.

Tabela 5.3.4 - Valores médios das propriedades mecanicas das amostras

Material Mulita Monoporosa Laminado B Laminado A
Deformacao (mm) 0,13 0,17 0,44 0,41
Forca (N) 8,4 265 162,81 250,9
Tenséao (N/mm?2) 2,88 10,6 4,45 6,85
Energia de Fratura 217,09 954,09 996,7 1502,6

(IIm?)

Fonte: O autor

Como é possivel observar os laminados A e B obtiveram deformacfes
médias respectivas de 2,41 e 2,58 vezes superior em relacdo a monoporosa, e 2,31
e 2,16 vezes superior em relagédo a mulita.

A energia de fratura média para o sistema multicamadas A e B foi 1,6 e 1,04
vezes superior a apresentada pela referéncia monolitica de monoporosa e cerca de
7 e 4,6 vezes a apresentada pela mulita, demonstrando o aumento da tenacidade
para a configuracdo em camadas.

No entanto, os laminados apresentaram reducdo na resisténcia a flexdo em
comparacdao a monoporosa. Como observado na literatura [12], uma vez que se
utilizaram camadas externas sob tracdo, a concentracdo de tensdo nos defeitos
superficiais aumentou, diminuindo a resisténcia mecanica do laminado.

A Figura 5.3.5 mostra de forma macroscépica a configuragdo descrita pela
trinca na fratura dos laminados, a forma como ela se propaga depende da
distribuiciio de defeitos nas camadas. E possivel notar que a trajetoria percorrida

pela trinca em relacdo a amostra é sempre perpendicular nas camadas sob efeito de
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tracdo e paralela nas camadas sob efeito de compressé&o. A condugédo da trinca nas
camadas de mulita (sobre compressdo) nos mostra que o sistema multicamadas
mulita monoporosa apresenta interfaces fracas, uma vez que nao foram observadas

retencdes de trinca para este sistema.

Figura 5.3.4 — Regiéo fraturada

Fonte: O autor

5.4 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Para examinar mais detalhadamente o mecanismo de fratura que envolveu o
sistema multicamada, foram realizadas andlises através do microscépio eletrénico
de varredura SHIMADZU SSX550. Para isso, as amostras foram polidas e
metalizadas utilizando o equipamento SHIMADZU IC-50.

E possivel observar na figura 5.4.1 para os laminados A e B (distante da
aplicacéo da carga), que um possivel mecanismo de aumento da energia de fratura
é a formacdo de defeitos do tipo fissura, que estdo relacionados a diferenca de
retracdo linear entre as camadas de monoporosa e mulita.
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Figura 5.4.1 — Defeitos do tipo fissura nas camadas de mulita (mais escuras) para 0s
laminados a) A e b)B
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.Fonte: O autor

As figuras 54.2 a e b e 54.3 a e b apresentam, respectivamente, as
micrografias obtidas por microscopia eletrénica de varredura da superficie fraturada

dos laminados A e B. Nelas, podem-se observar a propagacéao irregular da trinca.

Figura 5.4.2 - Microscopia eletrénica de varredura a) e b), revelando propagacéo irregular da trinca
indicando a deflexdo de trincas como um mecanismo de aumento na energia de fratura
para o laminado A

Fonte: O autor
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Figura 5.4.3 - Microscopia eletrénica de varredura para a) e b) revelando propagacéo irregular da
trinca indicando a deflexao de trincas como um mecanismo de aumento na deformacéo de fratura
para o laminado B

Fonte: O autor

E possivel observar para os laminados A e B que um possivel mecanismo
de aumento da deformacao da fratura esta relacionado a diferenca de retragao linear
entre as camadas.

A 1180°C a monoporosa retrai e a mulita expande causando um esforco de
compressédo nas camadas de mulita, fazendo desta maneira com que o material
apresente defeitos do tipo fissuras, os quais auxiliam a bifurcacdo das trincas
durante a fratura do material, aumentando sua tenacidade, deixando de apresentar
comportamento puramente fragil.

Uma vez iniciada, a fratura se propaga facilmente sob tensdo, pois a
concentracdo de tensdes € aumentada conforme a fratura progride. Por outro lado,
num material sob efeito de compressdo, um defeito do tipo fissura ndo é
autopropagante; as solicitacdes podem ser transferidas através deste defeito, sem
que isso provoque um aumento de tensdes [21]. Somente quando a camada
compressiva é superada, a propagacao torna a ocorrer paralelamente a carga
aplicada, caracteristica esta observada claramente nos laminados.

Na micrografia eletrdnica de varredura representada na figura 5.4.4 e 5.4.5
sdo apresentadas as espessuras das camadas medidas utilizando recursos do

préprio microscopio.
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Figura 5.4.4 — MEV revelando a espessura das camadas do laminado A. a) camada de monoporosa,
b) camada compressiva de mulita

Fonte: O autor

Figura 5.4.5 — MEV revelando a espessura das camadas do laminado B. a) camada de monoporosa.
b) camada compressiva de mulita

S ————1200 um’

Fonte: O autor

As espessuras das camadas foram obtidas empiricamente, para o laminado
A a relacao entre as camadas foi de 6 vezes, sendo que acima deste valor o material
apresentava de laminagdo apos a queima.

O laminado B teve relagé@o entre as camadas de 3 vezes, sendo que abaixo
deste valor a propagacéo da trinca nos ensaios de flexdo era semelhante ao de uma
fratura fragil.

A Figura 5.4.6 mostra a interface entre as camadas de mulita e monoporosa.
Percebe-se que a interface é do tipo fraca devido a existéncia de vazios entre as

camadas, um possivel segundo mecanismo de aumento da energia de fatura é a



38

diferenca entre a concentracdo de poros entre as camadas, a camada de mulita é

mais porosa do que a monoporosa.

Figura 5.4.6 — Microscopia eletrdnica de varredura revelando a porosidade e a interface
entre as camadas, as camadas mais claras correspondem a monoporosa
€ mais escuras a mulita

Fonte: O autor
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6 CONCLUSAO

Com este trabalho pode-se concluir que é viavel a possibilidade de obter
melhores resultados em relacdo a energia de fratura do material em relacdo aos
seus referenciais monoliticos para um sistema multicamadas com camadas
compressivas de mulita e monoporosa uma vez que os valores obtidos foram
satisfatorios.

Os laminados A e B obtiveram deformacdes médias respectivas de 2,41 e
2,58 vezes maior em relacdo a mulita, e 2,31 e 2,16 vezes em relacdo a
monoporosa.

A energia de fratura média para o sistema multicamadas A e B foi 1,6 e 1,04
vezes maior que a apresentada pela referéncia de monoporosa e cercade 7 e 4,6

vezes a apresentada pela mulita.

7 TRABALHOS FUTUROS

. Aperfeicoar o método de fabricacdo desenvolvido para ceramicas
multicamadas.

. Realizar infiltragdo com aluminio no sistema laminado e avaliar seu
comportamento mecanico.

. Testar novas configuracbes para o sistema multicamadas, variando a
razdo entre camadas, o numero de camadas, a espessura final do
laminado e o tipo de tensdo residual desenvolvido nas camadas
superficiais.

. Testar outras ceramicas tradicionais.

. Simulacdo computacional do comportamento da propagacéo da trinca em

funcao do tipo de material usado no sistema multicamadas.
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