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RESUMO

Este trabalho teve como finalidade investigar a influéncia do processo de moagem do
carbeto de silicio, utilizando moinho a ar comprimido ¢ moinho de bolas, na tenacificacao de
materiais ceramicos a base de argila. As amostras de carbeto de silicio utilizadas sao oriundas
de dois processos de moagem diferentes: moinho a ar comprimido e moinho a bola. Foram
utilizadas diferentes propor¢des de carbeto de silicio para compor a estrutura dos corpos de
prova ceramicos e buscou-se analisar qual a porcentagem de carbeto de silicio, dentre as
utilizadas, maximiza as suas propriedades. Todas as amostras de SiC passaram por analise
granulométrica, quimica, fisica e morfologica antes de serem misturadas a argila para
composicdo e confeccdo dos corpos de prova. Os resultados mostraram que as amostras
possuem granulometria semelhante, porém, apresentaram composi¢ao quimica e propriedades
fisicas bem diferentes. Os experimentos comprovam que a proporc¢ao de carbeto de silicio que
atinge um melhor desempenho ¢ 25% de SiC, isso se aplica para as amostras advindas de
ambos os processos de moagem utilizados. Entretanto, as melhores propriedades foram
observadas nos corpos de prova com SiC oriundo do moinho a ar comprimido,
provavelmente, devido ao menor teor de impureza gerada durante o processo e a morfologia

com aspecto mais regular ¢ arredondada das particulas.

Palavras-chave: Carbeto de Silicio; Moagem; Ceramicas.



ABSTRACT

The objective of this work was to investigate the influence of the silicon carbide
milling process, using compressed air mill and ball mill, in the tenacification of ceramic
materials based on clay. The silicon carbide samples used come from two different milling
processes: compressed air mill and ball mill. Different proportions of silicon carbide were
used to compose the structure of the ceramic test specimens and it was sought to analyze
which percentage of silicon carbide maximizes its properties. All SiC samples were analyzed,
before mixing the clay for composition and preparation of the specimens, by granulometric,
chemical, physical and morphological. The results showed that the samples had similar
granulometry, but showed very different chemical composition and physical properties. The
experiments prove that the proportion of silicon carbide that achieves a better performance is
25% SiC, this applies to the samples coming from both milling processes used. However, the
best properties were observed in the SiC test specimens from the compressed air mill,
probably due to the lower impurity content generated during the process and the more regular

/ rounded morphology of the particles.

Keywords: Silicon carbide; Milling; Ceramics.
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1. INTRODUCAO

A engenharia de materiais busca o desenvolvimento de novas tecnologias e novos
materiais para as mais diversas aplicacdes. Dentre 0s materiais podem-se destacar as
ceramicas que se adaptam a diferentes aplicacfes. (CALLISTER, 2006)

A busca por materiais cerdmicos que apresentem alta tenacidade a fratura aliada a alta
dureza é objeto de muitos estudos. Novos materiais estdo sendo avaliados, visando oferecer
uma alternativa aos materiais ja utilizados pelas industrias e que além de apresentarem melhor
conjunto de propriedades tenham menor custo e maior vida atil (SWAN, 1996).

Matrizes ceramicas tenacificadas tem se mostrado como uma boa opc¢do no que se
refere ao aumento da resisténcia. Essas matrizes tenacificadas formam compdsitos ceramicos
que se destacam pelas suas aplicacdes em industrias (CLEGG et al., 1990). Essas aplicacdes,
principalmente, ceramicas contendo nitretos e carbetos, destaca-se a de ferramentas de corte,
cujas propriedades singulares do material sdo dominadas pelo componente majoritario, mas
sofrem alteracdes, por exemplo, na presenca de fases secundarias nos contornos de graos e
devido a variacGes microestruturais (CLEGG et al., 1990).

O mercado de materiais ceramicos ¢ um dos maiores consumidores de carbeto de
silicio e atualmente sua aplicacdo esta alinhada ao desenvolvimento das propriedades
mecénicas desses materiais. Além disso, o carbeto de silicio tem mostrado grandes vantagens
para a utilizacdo onde é necessaria resisténcia mecéanica, dureza e resisténcia a alta
temperatura (ORLOVSKAYA et al., 2005).

Diferentes processos de moagem sdo amplamente difundidos em inddstrias que
beneficiam o carbeto de silicio, isso se deve ao fato deles fornecerem propriedades distintas a
esse grdo. Quando alia-se essa informacdo ao mercado, cada tipo de mercado possui uma
requisicdo diferente que melhor atende a sua aplicacdo, por esse motivo estudar como cada
processo influencia na propriedade final dos materiais ceramicos é de extrema importancia na
busca de atender a esse mercado tdo diversificado.

Dentro deste contexto este trabalho teve como finalidade investigar a influéncia do
processo de moagem do carbeto de silicio na tenacificacdo de materiais ceramicos a base de
argila. Para isso buscou-se analisar amostras de carbeto de silicio oriundas de dois processos

de moagem diferentes, moinho a ar comprimido e moinho a bola.
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2- OBJETIVOS

2.1- Objetivo Geral

Investigar a influéncia do processo de moagem do carbeto de silicio, utilizando
moinho a ar comprimido e moinho de bolas, na tenacificagdo de materiais ceramicos a base de

argila.

2.2 Objetivos Especificos

e Caracterizar as amostras de carbeto se silicio provenientes dos diferentes processos de
moagem;

e Avaliarcomo porcentagens distintasdesse grdo afetam as propriedades mecénicas de um
Corpo ceramico;

e Verificar qual a porcentagem de carbeto de silicio e qual processo de moagem maximiza as

propriedades estruturaisdesses corpos ceramicos a base de argila.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 Materiais ceramicos

Temos de forma simplificada um agrupamento para as categorias dos materiais
existentes atualmente, que sdo nominadas por metais, ceramicas e polimeros, onde também
pode-se colocar mais dois grupos importantes que sdo 0s compositos, definidos pela
combinacdo de dois ou mais diferentes materiais, € 0s semicondutores que sdo utilizados
devido as suas caracteristicas elétricas ndao usuais (CALLISTER, 2006).

Ceramicos sdo materiais inorganicos e ndo-metélicos que consistem em compostos
qgue sdo formados entre elementos metélicos e ndo-metalicos, para os quais as ligacGes
interatbmicas ou sao totalmente i6nicas ou sdo predominantemente i6nicas com alguma
natureza covalente (KINGERY, 1976).

O termo cerdmica vem da palavra grega “keramos”, que significa matéria prima
gueimada, indicando que as propriedades desejaveis desses materiais sdo normalmente
atingidas através de um processo de tratamento térmico a alta temperatura conhecido por
ignicdo. Um fator importante ao se estudar materiais cerdmicos € analisar seu processamento
e desempenho, pois a estrutura de um material depende de como ele é processado, e outrora o
desempenho depende das propriedades do material (BARSOUM,1997)

3.2 Carbeto de Silicio

Segundo YAKADA 1991, o carbeto de silicio (SiC) ¢ uma ceramica inorganica
formada a partir da ligacdo de um atomo de silicio e um atomo de carbono (12% de carater
ibnico). Possui coordenacdo tetraédrica (cada atomo de silicio estara ligado a quatro 4&tomos
de carbono, assim como cada atomo de carbono estara ligado a quatro atomos de silicio), e
massa especifica de 3,20 g/lcm 3.

O SiC é o terceiro material mais duro presente na natureza, ficando atras somente do
diamante e o carbeto de boro. Na escala Mohs possui um valor aproximado de 9,25 de dureza,
numa escala que varia de 1 a 10, sendo 1 o valor associado ao talco e 10 o valor do diamante.
E classificado como uma das ceramicas com maior resisténcia mecanica a flexdo (100-820
MPa), com baixo coeficiente de expansio térmica (4,1-4,6 x 10° °C?) e elevado médulo
elastico (207-483 GPa). Estas propriedades sdo decorrentes, principalmente, do reduzido
tamanho dos atomos, da forca de ligacdo entre eles e do alto empacotamento da célula
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unitaria. Dessa forma, sua estrutura cristalina apresenta alta densidade, e a energia necessaria
para romper as ligacbes atdbmicas sdo muito elevadas, ocasionando desgaste ou ruptura
(PIERSON, 1996).

Ele existe na natureza como um mineral chamado moissanita, mineral transparente,
porém o carbeto de silicio deve ser fabricado industrialmente, pois basicamente ndo ha
reservas naturais desse minério. E um mineral extremamente raro, descoberto em 1905 por
Henri Moissan em um meteoro no Arizona, EUA (KNIPPENBERG, 1963).

O carbeto de silicio (SiC) é um material ceramico amplamente utilizado nas industrias
de refratarios, de fundicdo e de abrasivos, em diversas aplica¢fes, devido as suas
propriedades mecanicas, elétricas e quimicas exclusivas, como resisténcia a corrosdo, dureza
e resisténcia quimica a muitos materiais. Devido ao carater pouco idnico da sua ligacdo Si — C
e da alta densidade de empacotamento da célula unitéria, as vibracdes mecanicas em seu
reticulo cristalino (decorrentes da temperatura) tém facilidade de se tornarem harmonicas,
propagando calor facilmente através do reticulo. Essa propriedade é ainda potencializada pela
reduzida capacidade do SiC em formar solucBes solidas (d&tomos de impurezas no reticulo
atuam como espalhadores de calor). Assim, o SiC é caracterizado como um material de alta
condutividade térmica (80-300 W/m-K) (STARKE, 2013).

O carbeto de silicio por possuir elevada resisténcia mecanica a flexdo, relativa
tenacidade a fratura (dentre os principais materiais ceramicos fica atras apenas da zirconia e
do diamante) apresenta elevada resisténcia ao desgaste em compara¢do com outras ceramicas.
Ja em aplicacGes onde a resisténcia ao choque térmico é um requisito importante, a utilizacédo
de materiais baseados em SiC tem constante atuacdo. Esta propriedade demonstra a
capacidade do material em suportar variagdes bruscas de temperatura sem alteracoes
consideraveis em suas propriedades mecanicas (HARRIS, 1995).

Dependendo das caracteristicas do material sujeito ao choque térmico, um gradiente de
temperaturas entre a superficie e o interior do corpo podera surgir, gerando expansdes ou
retracOes diferenciadas e consequentemente tensdes termomecéanicas. Essas tensdes poderdo
gerar microtrincamentos e falhas prematuras do material. Deste modo, uma forma de se
prevenir o microtrincamento é evitar grandes diferencas de temperaturas entre a superficie e 0
centro do material. O carbeto de silicio, por possuir alta condutividade térmica (o) nao
permite a formacdo de gradientes de temperatura elevados em seu interior, pois o calor é
transportado rapidamente da regido quente para a fria, homogeneizando a temperatura no

corpo. Além disso, como o SiC possui baixo coeficiente de expansdo térmica (o), mudangas
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bruscas de temperaturas implicardo em pequenas variagdes dimensionais e consequentemente
reduzidas tensdes mecanicas(HARRIS, 1995).

Outra propriedade importante do SiC é a sua estabilidade quimica. O SiC ndo se
funde, dissocia-se em carbono e vapor de silicio em uma faixa de temperatura entre 2300 °C a
2800 °C, dependente de varidveis como pressdao, atmosfera e pureza das matérias primas
utilizadas. Devido ao carater covalente da ligacdo Si—C, que pode formar cadeias longas,
aliada a estabilidade estrutural de sua célula unitaria, a energia necessaria para separar as
moléculas de SiC, desorganizando a estrutura cristalina € mais alta, que a energia necessaria
para rompimento da ligacdo Si—C. Assim, o material degrada-se antes de fundir, e
consequentemente ndo apresenta ponto de fusdo, mas uma faixa de temperatura de degradacéo
(HARRIS, 1995).

O SiC inicia seu processo de oxidacdo em temperaturas relativamente baixas,
proximas a 850 °C, caso seja exposto a atmosfera altamente oxidantes e na presenca de
umidade. A maior taxa de oxidacgdo ocorre entre 850 °C e 1100 °C. Segundo Galesi et al. 0s
principais mecanismos de oxidacdo sdo conhecidos como oxidacdo passiva e oxidacdo ativa.
Em atmosferas onde a pressdo parcial de oxigénio € relativamente alta, um filme de SiO> sera
formado na superficie do SiC . Este mecanismo é denominado oxidacdo passiva e a taxa da
reacdo € dependente da difusdo do oxigénio através do filme de silica formado (BANERJEE,
2004).

Em atmosferas pobres de oxigénio, a oxidacdo do SiC ird ocorrer com a formacéo de
SiO gasoso sem a formacdo de uma camada protetora (como no caso anterior). Este
mecanismo s ocorrerda em ocasides muito especiais ou laboratoriais ou ainda em press@es de
oxigénio extremamente baixas, pois 0 SiO(g) é um constituinte altamente instavel. De uma
forma geral, tem-se conhecimento de que produtos como SiO(g) e CO(g) irdo resultar no
aumento da porosidade do material, reducdo da resisténcia mecanica e a penetracdo de metal e
escoria, assim como a penetracdo de ar . Por outro lado, a formacdo de SiO2 ira reduzir a
refratariedade e a resisténcia ao ataque por metal liquido e escéria de produtos que contenham
SiC (SUMER, 1995; BANERJEE, 2004).

A producdo mundial, estimada em 750 mil toneladas por ano, é realizada,
principalmente, pelo processo de producéo industrial Acheson, onde fontes de carbono e silica
sdo misturadas e levadas a altas temperaturas (préximas a 2600°C a 3000 °C) (EIPPCB,
2006).

A obtencdo do SiC ocorre de acordo com a equagdo 1 mostrada abaixo:
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Si02(s) + 3C(s) — SiC(s)+2CO(g) 1)

Suas principais caracteristicas vdo além da elevada dureza, o carbeto de silicio é
reconhecido como um dos ceramicos estrutural mais importante devido a combinacéao Unica
de propriedades que este material apresenta, tais quais, excelente resisténcia a oxidacéo,
mantém a resisténcia mecanica mesmo em altas temperaturas, resisténcia ao desgaste,
condutividade térmica alta, boa resisténcia ao choque térmico e densidade relativamente
baixa quando comparada aos metais. Sua coloracdo varia do verde e azul claro ao azul
escuro e preto dependendo das impurezas do material (as mais comuns séo o Al>Oz, Fex0g,
e SiOy, carbono (C) e o enxofre (S), sendo os produtos mais claros produzidos a partir de
matérias primas mais puras (INOMATA, 1991).

A ampla variedade de propriedades do carbeto de silicio é atribuida ao alto caréater
covalente da ligacdo existente entre os atomos de carbono e silicio. A ligagdo covalente é
formada como resultado da sobreposicdo de orbitais eletrnicos de &omos vizinhos e
ocorre tipicamente entre atomos ndo inertes de eletronegatividade similar. Sélidos
covalentes, em geral, apresentam baixa densidade, isto € ocasionado pelo pequeno
empacotamento oriundo da direcionalidade da ligacdo covalente. No carbeto de silicio os
atomos de carbono e silicio sdo covalentemente ligados e estdo arranjados em tetraedros
coordenados, seja na forma SiC,ou CSis (INOMATA, 1991).

Carbeto de silicio € um material cristalino que exibe varias formas polimorficas, sendo
uma delas cubica. As demais consistem de variedades hexagonais e romboédricas. A
diferenca entre as formas ndo clbicas ocorre em suas origens devido a um deslocamento
helicoidal durante a formagdo. A forma cubica ¢ denominada de carbeto de silicio beta (B-
SiC) e as formas ndo-cubicas sdo denominadas de carbeto de silicio alfa (a-SiC). O a-SiC é a
forma estavel do carbeto de silicio apresentando célula unitaria hexagonal ou romboédrica.
Importante salientar que este material apresenta politipismo, fendmeno no qual fases
termodinamicamente idénticas apresentam estruturas de empilhamento atémico diferentes. O
B-SiC é uma forma cristalina transitoria ndo estavel a temperatura ambiente, podendo existir
nessas condicdes de forma metaestavel por meio de processos especiais em escala
laboratorial. Sua formagdo ocorre em temperaturas inferiores a 2100 °C e sua estrutura
cristalina é a cubica de face centrada (idéntica ao diamante). Esta forma de SiC é Unica, ndo
apresentando politipos. De fato, a forma alfa ¢ a mais estavel, a conversao 3 para a ocorre
quando a forma [} € aquecida até temperaturas superiores a 2000°C (KNIPPENBERG, 1963;
PIERSON,1996; INOMATA,1991).
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Os elementos silicio e carbono possuem ambos quatro elétrons no orbital de ligagao.
Esses quatro elétrons sdo distribuidos em quatro niveis de energia equivalentes, orbital sp3,
originado da combinagdo de um orbital s e trés orbitais p. No SiC os orbitais se distribuem
espacialmente na forma de um tetraedro, e a ligacdo entre o silicio e o carbono ocorre quando
0 orbital de um se sobrepem ao orbital do outro. Devido a pequena diferenca de
eletronegatividade entreos elementos, a caracteristica da ligacdo é predominantemente
covalente (88%). A forca e a direcionalidade intrinseca ao tipo de ligacdo sdo as responsaveis
pelas propriedades de resisténcia em alta temperatura e dureza (INOMATA,1991).

A unidade bésica de construgdo dos cristais de SiC é baseada em um arranjo
tetraédrico, onde os atomos de Carbono estdo no centro e os de Silicio estdo nos vértices (ou
vice-versa), que se empilham de forma paralela ou antiparalela, conforme mostrado na Figura
1. Quando o arranjo ¢ paralelo, o cristal formado é cubico (B-SiC). E quando a sequéncia de
empilhamento envolve a combinacdo de camadas paralelas com antiparalelas, o sistema
cristalino é hexagonal ou romboédrico (a -SiC). E possivel notar que cada atomo de carbono
representa o0 ponto de juncdo de quatro tetraedros vizinhos, pertencendo, portanto, aos quatro
tetraedros simultaneamente (STARKE, 2003).

Figura 1 — Empilhamento dos cristais de SiC (a) p -SiC, (b) a—~SiC.
Ly SS9
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Fonte: STARKE, 2003.

A natureza da estrutura a-SiC permite uma variedade infinita de politipos, sendo a
forma mais comum a 6H. A designagéo dos politipos é feita pela combinagéo de letras (H,

R ou C para indicar se o tipo pertence a classe hexagonal, romboédrica ou cubica,



18

respectivamente) e nimeros, os quais indicam a quantidade de duplas camadas empilhadas
(PIERSON,1996).
Produz-se a fase alfa do carbeto de silicio (a-SiC) em temperaturas mais altas (
2000°C a 2600 °C) ou a fase beta do carbeto de silicio (B-SiC) em menores temperaturas
(1500°C a 2000°C) (STARKE, 2003). A tabela 1mostra os politipos mais comuns de carbeto

de silicio.

Tabela 1 — Politipos comuns do carbeto de silicio.

. NUmero de )
Politipos Estrutura Sequéncia
camadas
2H (a-SiC) Hexagonal 2 ABABAB
4H (a-SiC) Hexagonal 4 ABACABAC
6H (a-SiC) Hexagonal 6 ABCACBABCACBA
15H (a-SiC) Romboédrica 15 ABDACBCABACABCBA

Fonte: PIERSON, 1996.

3.3 Processos de Moagem

A definicdo de moagem varia de autor para autor, mas de uma forma resumida tem-se
gue moagem € uma operacao unitaria de reducdo de tamanho, em que o tamanho médio dos
solidos é reduzido pela aplicacdo de forcas de impacto, compressdo e abrasao. O produto final
desse processo varia muito, e entre eles tém-se as mais variadas granulometrias de acordo
com tempo de moagem e alimentacdo do moinho (CARDOSO et al., 2012).

O processo de moagem, devido a sua complexidade, pode ser dividido em diversas
etapas, e cada ramificacdo possui diferente importancia onde o ndo comprometimento de uma
dessas pode ocasionar na perda e/ou defeitos no resultado final. Uma das formas de divisdo do
processo de fabricacdo parte inicialmente de qual material servira como alimentacdo para esse
moinho e qual o tempo esse material permanecera dentro do moinho. Variando esses dois
fatores principais, levando em conta o tipo de moinho utilizado, pode se obter as mais
variadas combinacGes de propriedades granulométricas, quimicas e fisicas. Outro fator que
deve ser levado em conta € o conjunto de peneiras que ficara ao final dessa moagem, essa é a
etapa onde ira se classificar, na granulometria desejada, o material obtido da moagem. Ao

final do processo, 0 tempo gasto na moagem e os pesos dos produtos finais devem ser



19

aferidos para que rendimento em percentual e o rendimento em Kg/hora daquele
procedimento possa ser calculado(CARDOSO et al., 2012).A figura 2 mostra um fluxograma

geral de um processo de moagem.

Figura 2 — Fluxograma geral de um processo de moagem.
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Fonte: Elaborado pelo autor

Varidveis como granulometria, fisica e quimica dos materiais esperados devem ser
analisadas na escolha do tipo de moagem a ser utilizado, pois cada escolha fornecera
propriedades finais diferentes (HECK, 1996).

Os processos de moagem que geraram 0S graos utilizados no presente trabalho
reduzem a granulometria pelo choque entre os gréos, que sao impulsionados uns contra 0s
outros através do ar comprimido injetado no moinho, e também pelo atrito do grdo com bolas
de ferro (OLIVEIRA, 2000).

Um alto grau de moagem pode influenciar na reatividade entre os varios componentes
durante a queima devido a maior area de contato superficial entre as particulas, e com isso
contribuir na melhoria da resisténcia mecanica do material queimado (OLIVEIRA, 2000).

Na moagem das matérias-primas devem ser distinguidas diferentes etapas de reducao,
todas em funcdo do seu tamanho médio de particulas e pode ser feito a partir de: britadores,
cujo objetivo basico € a ruptura de material em tamanhos compreendidos entre 5 cm e 1 cm;
os trituradores ou desagregadores, para tamanhos proximos ao milimetro, e os moinhos até a
distribuicdo granulométrica desejada. A dureza das matérias-primas a moer passa a ser fator

determinante na selecdo do equipamento (HECK, 1996).
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3.3.1 Moinho a ar comprimido

A moagem acontece devido ao choque entre as particulas do proprio produto, que
recebendo a energia do ar comprimido ganha velocidades. Com o choque as particulas véo
diminuindo de tamanho até atingir qualidade desejada (SERVICE, 2010).

Este processo permite excelentes ganhos em qualidade de produto, ndo havendo
contaminacdo do produto, pois ndo existem outros tipos de materiais em contato com o
produto do cliente, como por exemplo, metais, que estdo presentes em moinhos de martelos,
facas e bolas (SERVICE, 2010). A figura 3 mostra na parte superior o silo de alimentacéo,
logo abaixo a parte interna do moinho onde o material sofre a redugdo de granulometria.
Nota-se que nessa area de moagem ha na parte superior um sistema de suc¢do de material fino
e a parte de baixo os bicos injetores de ar comprimido (SAINT-GOBAIN, 2016).

Para atingir determinada granulometria podemos deixar um material mais ou menos
tempo dentro do moinho, isso varia de acordo com a posi¢éo dos bicos e presséo regulada no
equipamento. Quanto menor a pressdo injetada maior sera o tempo que o material ficara
dentro do moinho para atingir granulometrias mais finas, com isso o grao tende a ficar mais
arredondado e atingir uma maior densidade. Isso se deve ao fato que as particulas se
chocaram por mais tempo e com isso quebrardo as extremidades irregulares. Logo apos a
saida do moinho encontra-se um conjunto de peneiras, que tem abertura escolhida de acordo
com o produto final desejado (SAINT-GOBAIN, 2016).

Figura 3 — Desenho esquematico de um moinho a ar comprimido.

Silo de l

alimentacdo
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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3.3.2 Moinho a bola

Os moinhos a bola consistem em recipientes cilindricos com carcaca metalica e que
contém alojados em seu interior bolas de material duro e de tamanhos variados. Os moinhos
séo dotados de movimento de rotagéo, fazendo com que as bolas desloquem-se, produzindo a
moagem por choque e atrito com o material a ser moido. Porém este movimento precisa ser
controlado pela velocidade de rotacdo e deve ser tal que o material ndo sofra moagem
excessiva e nem deixe de moer (ABRANTES, 2001). Sdo mostrados nas figuras 4 e 5

desenhos esquematicos do funcionamento desses moinhos.

Figura 4 — Moinho a bola cilindrico.

Fonte: Acervo Saint-Gobain Materiais Ceramicos

Figura 5 — Interior do moinho a bola.

Fonte: Acervo Saint-Gobain Materiais Ceramicos

O material e a distribuicdo destas bolas estdo associados ao tipo de material que seréa

moido. Uma boa condic¢do é quando as esferas rolam umas sobre as outras atuando como
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méaxima acdo de moagem e tendo um desgaste minimo das esferas (ABRANTES, 2001). A
quantidade do meio de moagem também influencia na eficiéncia e otimizacdo desta etapa do
processo e pode ser calculada pela equacéo 2.

Q=Vu.d.p.0,60 )
100

Onde:

Q: quantidade do meio de moagem (Kg);

Vu: Volume Gtil do moinho (L);

d: densidade do meio de moagem (g/cm™3);

p: percentual de ocupacao aparente do meio de moagem;

0,60: fator que se considera para o volume ocupado por bolas, o restante sdo espacos vazios

Um tempo de moagem elevado ndo corresponde em regra, uma maior moagem, pois
dependendo da dureza das matérias-primas, 0 excesso no tempo de moagem, com a tentativa
de baixar o residuo, pode somente elevar 0s custos de processo. Por outro lado, uma escassa
moagem pode provocar a presenca de particulas grossas na massa, € desencadear variacdes de
tamanho no produto final (BRISTOT, 1996).

3.4 Tenacificacdo com Carbeto de Silicio

Mecanismos de tenacificacdo é o nome dado aos componentes micro estruturais que
dificultam a propagacéo das trincas, aumentando a energia de fratura das ceramicas, fazendo
com que a trinca dissipe mais energia para continuar propagando. Em materiais ceramicos, 0s
mecanismos mais comuns empregados sdo adicdo de particulas, fibras e whiskers. Os
principais mecanicos de tenacificacdo sao (RICHERSON, 2005):

1- Transferéncia de modulo: fibras de alto médulo de elasticidade em uma matriz de
baixo mddulo de elasticidade. Os fatores que controlam séo a diferenca de médulo de
elasticidade, comprimento das fibras, adeséo interfacial fibras matriz;

2- Pré tensionamento: introducdo de uma tensdo compressiva residual no material. Nesse
caso utilizam-se os processos de témpera, troca iénica, layering e também adicdo de

fibras para induzir a tensédo compressiva;
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3- Desvio de trinca ou impedimento: introdugdo de obstaculos na ponta da trinca com a
adicdo de uma segunda fase ou adigédo de fibras ou adi¢do de whiskers;

4- Bridging de trincas: consiste no uso de um inibidor atras da extremidade da trinca,
evitando ou diminuindo a propagacéo desta. E o principal mecanismo de tenacificacéo
para ceramicas através do uso de fibras longas na matriz;

5- Shielding de trinca: ocorre quando uma tensdo induz a uma alteragdo micro estrutural.
Essa tensdo pode ser induzida por um microtrincamento, criacdo de uma zona ddctil e
por transformacdo de fase;

6- Pullout: consiste no desprendimento de uma fibra, particula ou gréo de sua matriz pela
abertura de trinca. A energia seria usada para desprender a fibra, particula ou gréo
contra a matriz evitando a propagacao.

Os compdsitos de matriz metélica reforcadas com particulas ceramicas,
principalmente, por carbeto de silicio (SiC) tem sido elaborado pela metalurgia do pd, onde a
matriz e o SiC sdo misturados antes da compactacdo. Entretanto este processo podem
apresentar dificuldades de elaboracdo como alto custo de processo e baixa dispersdo do SiC
guando constituido com particulas muito finas (CLYNE et al, 1997).

Lewandowski et al. (1989) realizou um estudo com matriz de aluminio reforgada com
20% de SiC, neste estudo foram utilizadas particulas de didmetro médio de 16 um e 5um. Os
autores concluiram que as particulas com 5um apresentaram uma distribuicdo irregular,
comprovando assim a dificuldade de dispersdo da particula finas de SiC na matriz.

Tam et al. (1993) também realizou um estudo sobre a dispersdo do SiC em matriz de
aluminio. Nesse estudo os autores utilizou trés granulometrias diferentes do SiC (0,8 um, 13
um e 32 um). Eles observaram que as particulas com diametro médio de 0,8 um tendem a se
aglomerarem dificultando o processo de prensagem e resultando num material com baixa
resisténcia mecéanica.

De acordo com Khor et al. (2005) ao aumentar a quantidade de particulas no
composito observou-se uma diminuicdo na resisténcia, isso foi atribuido ao tamanho da
particula (4,5 um) que foi utilizada na formulagdo do compasito.

Independente da rota do processo de obtencdo do composito reforgado com SiC um
dos maiores problemas é a dificuldade do processo de dispersdo uniforme das particulas na
matriz, e consequentemente, garantir boa molhabilidade do comp@sito.

Desta forma este trabalho torna-se muito importante, pois ira estudar o efeito

(granulometria e pureza) do SiC produzidos em moinhos com diferentes principios de
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moagem e com diferentes pardmetros de controle. Espera-se, através da caracterizacao,
compreender de forma mais clara a influéncia do processo de moagem do SiC e avaliar a sua
utilizacdo com reforco em matriz ceramica, afim de criar novos desenvolvimentos na

industria.

3.5 Sinterizagdo

A gqueima dos materiais ceramicos é uma etapa do processo onde frequentemente
aparecem defeitos nas pecas acabadas ocasionados em etapas anteriores, realizadas durante a
fabricagdo, mas que até entdo ndo haviam sido detectados.

E na queima que ocorre a sinterizacdo, que é definida como o processo de tratamento
térmico a temperaturas elevadas, onde um sistema de particulas individuais ou um corpo
poroso sofrem modificagdes em algumas de suas propriedades no sentido de chegar num
estado de méaxima densificacdo possivel, reduzindo consequentemente, a porosidade do
material (RICHERSON, 1982).

Devido a densificacdo que o material sofre hd uma retracdo (que se pode chamar de
retracdo de queima do material), influenciando na estabilidade dimensional e na resisténcia
mecéanica final do produto ceramico (VAN VLACK, 1973). Mostra-se na figura 6 os 3 macro

estagios da sinterizacéo.

Figura 6 — Estagios da sinterizacdo: (1) formacédo da area de contato; (2) diminuicdo do

volume de poros; (3)formagéo da porosidade fechada.

2

Fonte: SILVAet al, 1998.
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Devido ao fato de muitos defeitos de fabricacdo estarem ligados diretamente a esta
etapa, alguns fatores devem ser controlados, como: o intervalo de queima, operacdo gradual
de aguecimento seguida de um tempo de permanéncia na temperatura maxima especificada e
o resfriamento adequado para que variaveis como retracéo linear e absor¢do de agua estejam
sob controle (VAN VLACK, 1973).

As variaveis, tempo e temperatura, passam a ser regras basicas no controle da queima
dos materiais ceramicos. Isso se explica pelo fato de uma velocidade de aquecimento limitada
e um elevado gradiente térmico poderem resultar em trincas, logo deve ser evitado (VAN
VLACK, 1973).

Os processos que ocorrem durante a sinterizacdo via fase liquida do SiC sdo
semelhantes aos que ocorrem durante a sinterizacdo do SisN4. Os aditivos de sinterizacdo
reagem com a SiO, presente nas particulas de SiC, e formam uma fase liquido promove a
densificacdo (H-XU et al., 2001).

A sinterizacdo do o-SiC via fase liquida resulta em uma microestrutura mais fina. J&
no caso de sinterizacdo via fase liquida, onde carbeto de silicio encontra-se, principalmente,
na fase B-SiC, ocorrem a transformacéo B-a-SiC e o crescimento dos grdos (H-XU et al.,
2001).

Durante a sinterizacdo de um composito contendo SisNs-SiC, foi observado que as
particulas de SiC dificultam o rearranjo das particulas de a-SisNa4 e o transporte de massa pelo
contorno de grdo, inibem a transformacdo a-f3-SizN4 e retardam o inicio da densificacdo.A
densidade final do composito, a porosidade residual e a microestrutura estdo relacionadas com

a quantidade e o tamanho das particulas de SiC utilizada na matriz (J-F. YANG et al., 1998).
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4. METODOLOGIA

4.1 Estruturacéo

Foram utilizados o carbeto de silicio, proveniente de dois processos de moagem
diferentes (moinho a bola e moinho a ar comprimido) e argila comercial denominada de
Terracota.

Os nomes comerciais utilizados na Saint-Gobain Materiais do SiC usado no presente
trabalho sdo: 200F REF IV e PDC REF I, respectivamente do moinho a bola e ar
comprimido.

Para uma divisdo mais coesa e melhor compreensdao durante o trabalho, dividiu-se a

metodologia em cinco etapas:

12 Etapa - preparacdo das matérias primas (carbeto e silicio e argila): foi realizada a
moagem do carbeto de silicio (SiC) no moinho a bola e no moinho a ar comprimido. A argila

utilizada foi a argila comercial Terracota.

2% Etapa - caracterizacdo da matéria prima: foi analisada a distribuicdo granulométrica,
porcentagem de elementos quimicos, densidade, teste de queima, identificacdo das fases por
difracdo de raios X (DRX) e morfologia das particulas por microscopia eletronica de
varredura (MEV).

3% Etapa - confeccéo e queima de corpos de prova utilizando as seguintes proporcdes de SiC:
e 50% de carbeto de silicio;
e 25% de carbeto de silicio;
e 15% de carbeto de silicio;
e 5% de carbeto de silicio;

e 0% de carbeto de silicio.

Os corpos de prova forma queimados em uma temperatura de 1100 °C, esse valor foi
estabelecido devido a temperatura maxima de trabalho da argila ser de 1200 °C (dado obtido

do fornecedor).
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42 Etapa — propriedades mecanica e fisica dos corpos de prova: foi realizado ensaio de flexdo
e ensaio de absorgéo de agua.

52 Etapa - etapa final do experimento: os corpos de prova foram comparados entre si e

buscou-se confrontar os resultados obtidos com os resultados esperados.

O fluxograma apresentado na figura 7 visa representar de forma objetiva e sequencial

as etapas da metodologia.

Figura 7 — Fluxograma da metodologia.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
4.2 Procedimentos
Os procedimentos foram divididos pelos setores em que o trabalho foi desenvolvido,

passando por caracterizacdo do carbeto de silicio e da argila; elaboracdo e queima de corpos
de prova; e por fim a analise das propriedades do material fabricado.
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4.2.1 Moagem do carbeto de silicio

As moagens do carbeto de silicio foram realizadas em escala industrial, utilizando-se
moinho a ar comprimido e moinho a bolas. Com intuito de analisar como os diferentes
processos de moagem influenciam nas propriedades do carbeto de silicio, padronizou-se a
alimentacdo, ndo purificada, nos moinhos e coletou-se as informagdes técnicas de cada
processo.

No moinho a ar comprimido foi utilizado 6 bar de pressao nos bicos de ar comprimido.
Ja no moinho a bola, cuja dimenséo interna é de 1700mm x 1700mm, foi utilizado um
volume de bolas de aco de 50% (aproximadamente 6000 Kg), volume de produto de 25%
(aproximadamente 1000 Kg) e a area livre é de 25%. Os diametros das bolas de aco utilizadas
foram de aproximadamente 30 mm.

Sao mostrados nas figuras 8 e 9 0s moinhos, tanto moinho a ar comprimido quanto
moinho a bola, da Saint-Gobain Materiais Ceramicos, que gentilmente nos cedeu espago para

utilizarmos os seus equipamentos.

Figura 8- Moinho a ar comprimido utilizado no projeto

Fonte: Acervo Saint-Gobain Materiais Ceramicos.
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Figura 9 — Moinho a bola utilizado no projeto

Fonte: Acervo Saint-Gobain Materiais Ceramicos
4.2.2 Caracterizacdo do carbeto de silicio e da argila
Andlise Granulometria
As amostras de SiC, de ambos os moinhos, e da argila foram analisadas no mesmo
conjunto de peneiras e no equipamento de analise a laser para se conhecer a distribuicdo

granulométrica das suas particulas. O conjunto escolhido para analise € mostrado na Tabela 2.

Tabela 2 — Conjunto de peneiras usado para anéalise das amostras de SiC e da

argila
Mesh Abertura
18 # 1.000 mm
35# 0.500 mm
60 # 0.250 mm
120 # 0.125 mm
200 # 0.075 mm
400 # 0.038 mm
F-PAN ... F-PAN ...

Fonte: Elaborado pelo autor.
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O método de andlise escolhido foi analise via Gmida, visto os trés materiais possuem
uma presenca elevada de finos, o que impossibilita uma analise via seca devido ao
entupimento das peneiras. O equipamento utilizado foi o equipamento ROTAP RX 29. Como

mostrado na figura 10 abaixo:

Figura 10 — Imagem do ROTAP RX29.

Fonte: Elaborado pelo autor.

As amostras de SiC e argila também foram analisadas em um equipamento de analise
granulométrica a laser modelo Mastersize 2000 marca Malvern, equipamento mostrado na
figura 11, que fornece qual a porcentagem de matéria possui distribuicdo granulométrica
abaixo de um determinado valor fornecido.Os percentuais padrfes utilizados no equipamento

séo de: 10%, 50% e 90% de material, fornecendo respectivamente: d10,d50 e d90.

Figura 11 — Imagem do equipamento de analise granulométrica a laser

Fonte: Acervo Saint-Gobain Materiais Ceramicos.
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Andlise Quimica

Os métodos utilizados para realizar as analises quimicas do carbeto de silicio e da
argila estdio mostrados na tabela 3. As analises foram realizadas com intuito de identificar
carbono livre, Si livre, SiO2 livre e 0xidos metalicos. Ressaltando que, o teor de carbeto de

silicio é calculado pela subtracdo das impurezas encontradas na amostra.

Tabela 3 — Métodos de analise quimica utilizados

Elemento quimico Meétodo de analise
Carbono livre Perda por ignicdo a 800° por um periodo de 30 minutos.
Si livre Calculado estequiometricamente pelo volume de H gerado frente a reacéo

do metal com a base forte NaOH 25%.

SiO, Perda ao ataque &cido, a amostra é submetida a um banho de acido

fluoridrico o qual ataca seletivamente a silica livre do material.

Oxidos metalicos Via fluorescéncia de raio X Panalytical PW2424 em curva quantitativa

composta por padrées de carbeto de silicio.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Todos os ensaios foram realizados conforme norma ISO 21068 e I1SO 12677.

Propriedades Fisicas

Foram determinadas as seguintes propriedades fisicas: densidade solta; presenca de
material ferro magnético; morfologia das particulas das matérias primas no MEV e;
identificacdo das fases no DRX.

A densidade solta foi realizada utilizando os equipamentos mostrados na figura 12
abaixo, utilizando as normas FEPA e ANSI. O método consiste em encher o cilindro de
volume padrdo com o material a ser ensaiado, pesar a massa obtida ao se preencher todo o
volume do cilindro e dividir o resultado dessa massa pelo volume do cilindro. Conforme
formula geral de densidade conhecida, densidade de um material é igual ao volume divido

pela massa.
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Figura 12 — Equipamentos usados para calcular densidade

Fonte: Elaborado pelo autor

Foi medido também a presenca de material ferro magnético, onde foi pesado uma
guantidade do material a ser analisado, ajustou-se a maquina informando qual a massa a ser
analisada e o equipamento retorna o valor em PPM. O equipamento utilizado, Magnetic
Analyser, é mostrado na figura 13.

Figura 13 — Equipamento usado para calcular a presenca de material ferromagnético.
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Fonte: Elaborado pelo autor

Microscopia eletrdnica de varredura (MEV)
Na andlise no MEV buscou-se mostrar a morforlogia das amostras, buscando
inicialmente comprovar a morfologia mais arredondada dos grédos do moinho a ar comprimido

em comparacdo aos do moinho a bola. Inicialmente, recobriu-se as amostras na maquina
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QuickCoater, apresentada na figura 14. O recobrimento foi feito por uma fina camada de um
material condutor (ouro), para evitar a formacdo de campo estdtico na amostra durante o

ensaio, melhorando a qualidade da imagem.

Figura 14 — Maquina de recobrimento QuickCoater.

Fonte: Elaborado pelo autor.
Para iniciar o ensaio as amostras foram fixadas por uma fita dupla face de carbono no
equipamento Shimadzu SSX-550, apresentado na figura 15. A fita, além de segurar a amostra,

auxilia na conducéo de elétrons.

Figura 15 - Equipamento Shimadzu SSX-550.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Difracéo de raios X (DRX)
As analises no DRX, pelo método do pd, foram realizadas no Laboratério de
Caracterizacdo do DEMAT (CEFET-MG) utilizando o difratdmetro Shimadzu XRD — 7000
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(figura 16) nas seguintes condigdes de operacdo: radiacdo CuKa (35 KV/ 40 mA), velocidade
do gonidometro 0,02° em 26 por passo, com tempo de contagem de 0,6 segundos por passo e
coletados de 5° a 80° em 26. As interpretagdes dos espectros foram efetuadas por comparagao

com padrdes contidos no banco de dados PDF 02 (ICDD, 2003).

Figura 16 - Equipamento de DRX

Fonte: Elaborado pelo autor.

Teste de queima

Nesse teste 30g de SiC foi espalhado em uma placa de alumina e colocado no forno
até atingir a temperatura de 1400°C e logo em seguida sofre resfriamento lento dentro do
mesmo, objetivando favorecer a interacdo do material com a placa.

Depois foi retirado o material e observado a presenca ou ndo de manchas nas placas de

alumina.
4.2.3 Confecgéo e sinterizagdo dos corpos de prova
Para realizar a confeccdo dos corpos de prova utilizou-se de 30g de amostra, sendo

que os calculos da massa das materias primas foram baseados nesse valor. O valor de agua

foi fixado em8%, ou seja, 2,4 gramas de agua.
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e 50% de carbeto de silicio: 15¢g de SiC, 15g de argila e 2,4 g de &gua;
e 25% de carbeto de silicio: 7,5 g de SiC, 22,59 de argila e 2,4 g de agua;

e 15% de carbeto de silicio: 4,5 g de SiC, 25,59 de argila e 2,4 g de agua;

e 5% de carbeto de silicio: 1,5 g de SiC, 28,5g de argila e 2,4 g de agua;

e (0% de carbeto de silicio:30g de Argila e 2,4 g de agua.

Os valores de SiC foram escolhidos devido a um teste inicial com 92% de carbeto de
silicio, onde foi notado que ndo houve uma boa compactacao do corpo de prova.

Apos o SiC e a argila pesados nas devidas propor¢des, e homogeneizados com agua,
foi iniciado a confeccdo dos corpos de prova. O processo de conformagao por prensagem dos
corpos refratarios em estudo foi realizado em uma prensa hidraulica com aquecimento SL-12.
Os corpos de prova foram prensados nas dimensGes médias de 58,80mm x 19,90 mm. A
pressao especifica de compactacdo sobre a peca foi entre 8 toneladas a 10 Toneladas.

O nUmero de amostras produzidas foram de 20 cada processo de moagem, totalizando
40 amostras, sendo 5 de cada proporcéo estabelecida de SiC. Também foram confeccionados
5 corpos de prova da mistura usando somente argila.

Depois de prensadas, os corpos de prova foram secados em estufa por 24 horas a uma
temperatura de 100 °C e sinterizados a uma temperatura de 1100°C e mantido por de 2 horas
nessa temperatura. Logo ap6s esse periodo houve um resfriamento dentro do forno até as

amostras atingirem temperatura ambiente.
4.2.4 Caracterizacao dos corpos de prova

Teste de flexao

O ensaio de flexdo foi realizado pelo método de 3 pontos no Laboratério de Polimeros
do DEMAT (CEFET-MG) utilizando-se a maquina universal para ensaios AG-X, da
Shimadzu. A tensdo de flexdo final foi a média da tensdo de flexdo de 3 corpos de prova de

cada formulagéo. A tensdo de flexdo foi calculada utilizando a equagéo 3.

. _ MfxC
oflexdo = cC 3)

Onde:
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C = metade do valor da espessura, em milimetros;
Mf = momento fletor;
Ice= € 0 momento de inércia em relacdo ao centro de gravidade

O momentor fletor foi calculado utilizando a equagéo 4:

Mf= — 4)

Onde:
F = forca atingida no ensaio, em Newton (N);

L = distancia entre os apoios, em milimetros (mm);

Para calcular o momento de inércia com relacdo ao centro de gravidade, utiliza-se a equacaob.

bxh?
12

()

Onde;
b = espessura do corpo de prova em milimetros (mm);

h = altura do corpo de prova em milimetros (mm).

Absorc¢ao de agua

Este ensaio foi executado de acordo com a norma ASTM C373-72. Os corpos de
prova foram pesados, submersos em agua fervendo por 2 horas e resfriados em temperatura
ambiente por 4 horas. Posteriormente retirou-se a dgua superficial de cada peca com o auxilio
de papel toalha e as massas foram novamente registradas. O indice de absor¢do de agua foi

calculado de acordo com a equagdo 6.

P
>x 100 (6)

P —_
AA (%) = “P

S
Sendo:
AA = indice de absorcdo de agua (em porcentagem);

Pu = Peso da peca saturada em agua; Umida (g);

Ps = Peso da peca seca (g).
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Para a determinagdo da retragdo os corpos de prova tiveram suas dimensdes medidas

antes e apos a queima. Para o calculo da retragao foi utilizada a equagao 7.

Ls—-Lq
Lq

Rq= x100

Sendo:
Rq = Variacao da retragdo linear apos a queima, em porcentagem,;
Ls = Comprimento do corpo de prova seco, em milimetros;

Lq = Comprimento do corpo de prova apos a queima, em milimetros.

(7)



38

5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizagdo do Carbeto de Silicio e da Argila

5.1.1 Andlise granulometria

Buscou-se granulometrias parecidas para as amostras de SiC de ambos os moinhos,
priorizou-se um material com elevada concentracdo de finos com objetivo de uma melhor
compactacao dos corpos de prova.

Os resultados da analise granulométrica das matérias primas sdo mostrados na Tabela
4 . Pode-se observar que as granulometria obtidas nos dois processos de moagem diferem,
aproximadamente, de 6 um (retido na peneira de 38 um e no fundo (F-PAN).

A distribuicdo granulométrica em peneiras da argila mostrou que a Ultima peneira
utilizada (38 um) reteve uma quantidade significativa de material, mais precisamente 39.7%

somados.

Tabela 4 — Resultado da distribuicdo granulométrica utilizando a ROTAP.

Granulometria analisada na Rotap
[0)
Retido/ | Resultado(%) |

Ve PR e e Moo "
18 # 1.00mm  Retido 0 0 03
35 # 500 um  Retido 0 0 0,7
60 # 250 um  Retido 0 0 4,2
120 # 125um  Retido 0,4 0 11,8
200 # 75um  Retido 5,4 5,0 12,1
400 # 38 um Retido 31,8 26,2 10,6
F-PAN F-PAN Retido 62,4 68,8 60,3

Fonte: Elaborado pelo autor

O resultado da analise a laser (tabela 5) também mostrou uma variagdo na casa de
6um para ambos os processos de moagem como pode ser verificando pelo d10, d50 e d90 do
material. Esse resultado corrobora os obtidos na andlise por peneiras. A argila terracota néo

pode ser analisada no Malvern devido a presenca de material de aparéncia grossa que
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possivelmente ocasionaria danos na lente do equipamento. Esse resultado nédo era esperado
pelo fato de que as argilas apresentarem granulometria fina (SANTQOS, 1989).

A garantia de que mais de 90% do material esta abaixo da peneira de 75um € um
resultado positivo para o trabalho, visto que uma matéria prima fina tende, na maioria das

vezes, a gerar um melhor empacotamento nos corpos ceramicos. (ESCHNER, 2004)

Tabela 5 — Resultado da distribui¢do granulométrica utilizando o Malvern.

Granulometria

Resultado Unidade
xﬂg??rrﬁgg Moinho a bolas
d10 12.3 5.3 %
d50 36.8 30.6 %
dg0 79.9 85.6 "

Fonte: Elaborado pelo autor

5.1.2 Analise quimica

Os resultados da analise quimica realizada sdo mostrados na tabela 6 e 7. Como
esperado e citado na literatura (CARDOSO et al., 2012),0 teor de SiC do moinho a ar
comprimido (97,18%) é maior devido ao fato de esse tipo de moagem ndo conter nenhum tipo
de material ex6geno dentro do moinho, sendo a reducdo da matéria prima realizada pelo
choque entre elas. O teor de ferro do moinho a bola é mais elevado que do moinho a ar

comprimido devido a presenca das esferas metalicas.

Tabela 6 - Resultado da analise quimica do SiC.

Quimica
Resultado
Moinho a ar
Elemento comprimido Moinho a bolas Unidade

SiC 97,18 93,81 %
Carbono livre 1,39 1,46 %
Si livre 0,40 0,38 %
Si02 0,64 2,83 %
Fe203 0,09 1,03 %
Al203 0,22 0,36 %

Fonte: Elaborado pelo autor
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Observa-se que a argila possue como Oxidos predominantes o SiO2 (49,8%) e Al.Os
(28,3%). Na maioria das vezes, esses estdo associados a estrutura da caulinita e do quartzo.
Estes resultados juntamente com os resultados de granulometria (Tabela 6) séo interessantes,
de acordo com Santos (2013), materiais com granulometria fina e que contém argilosos,
apresentam bom potencial para serem utilizados em massas ceramicas. Além disso, vale
ressaltar que o teor de ferro (Fe203) € responsével pela coloracdo avermelhada apds a queima
das massas ceramicas, quanto maior o teor de ferro mais avermelhado sera o produto final
(SANTOS, 2012).

Tabela 7 - Resultado da analise quimica da argila.

Componente Argila (Terracota)
Si02 49,8%
Al203 28,3%
TiO2 2,3%
Fe203 14,6%
K20 4,1%
MnO 0,1%
MgO 0,4%
Outros 0,4%

Fonte: Elaborado pelo autor

5.1.3 Propriedades Fisicas

Densidade e grdo magnético

Sdo mostrados na tabela 8 os resultados da analise de densidade e grdo magnético
realizada. Nota-se que a densidade, tanto pela norma FEPA quanto pela norma ANSI, é maior
no moinho a ar comprimido, isso é esperado, provavelmente, pois o carbeto de silicio oriundo
desse processo tende a ter morfologia mais arredondada devido ao choque entre elas e
consequente quebra das extremidades. Entretanto, a quantidade de grdo magnético foi bem
mais expressiva no moinho a bola, o que € justificado mais uma vez pela presenca de esferas

metalicas dentro do moinho que agregam ferro a amostra de SiC.
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Tabela 8 - Resultado da analise das propriedades fisicas do SiC e da argila

Fisica
Resultado
Propriedade I\/Iomhp aar Moinho a bolas Argila Unidade
comprimido
Densidade FEPA 1.44 1.16 0.85 g/lem™3
Densidade ANSI 1.54 1.21 0.84 g/cm™3
Gréo Magnetico 0.028 0.250 0.040 PPM

Fonte: Elaborado pelo autor.

Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Na analise morfoldgica realizada no MEV (figura 18) os resultados obtidos sugerem
que a argila analisada possui uma distribuicdo granulométrica larga. Pode-se observar que as
microestruturas das particulas sdo bastante semelhantes com morfologia irregular,
provavelmente, devido aos argilominerais presentes nas amostras, pois de acordo com Pipal,

et al., (2011) essa morfologia irregular pode estar associada a presenca do Al e do Si.

Figura 18 - Micrografias obtidas no MEV da amostra de argila com diferentes

ampliacdes

PR I 3
o S
- Aot
Acev 5 Probe Mag WD Det H—— 10um e ag WD Det S 20umy
150KV 40.1x1000 17 SE  CEFET-MG - DEMAT *5i 17 SE _ CEFET-MG-DEMAT

Fonte: Elaborado pelo autor.

Analisando as morfologias exibidas pelas amostras de carbeto de silicio (figuras 19 e
20) nota-se aspecto mais regular/arredondada para amostra oriunda do moinho a ar
comprimido (MAC), tipico de materiais vindos desse processo de moagem. Para as amostras
do moinho a bola (MAB) nota-se aspecto mais irregular, provavelmente, oriundas do desgaste
das esferas de ferro presentes nesse moinho como mostram o estudo realizado por Abrantes et
al. (2001).
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Figura 19 - Micrografias obtidas no MEV das amostras de (a) MAC e (b) MAB

AccV  Probe, Mag WD Det Wi 20um » . ; AccV Probd Mag 4, WD Det o =1 20um
150k 40 x500 17 SE \GEFETMG-DEMAT X 150k 40  x500 17 SE ICEFET-MG DEMAT
' ad 1

Fonte: Elaborado pelo autor.
Figura 20 - Micrografias obtidas no MEV das amostras de (a) MAC e (b) MAB

N

~

I 4
A 4 a2
Accy  Piobe | Mag WD D& 1 . JAccy  Piobe  <Magoh WD _oet f—ﬂ 10um’,
1500 Ha0  x1000 17 8 CEFET-MG - DEMA WNS0kV 4.0 L ¥1000 17795E;, ELEFETMG -DEMAT
- i B S

Fonte: Elaborado pelo autor.

Difracdo de raios X

As figuras 20, 21 e 23 mostram os resultados obtidos por DRX para a argila e para o
carbeto de silicio obtido pelos dois processos de moagem. De acordo com a Figura 21 pode-se
observar que as argilas sdo compostas basicamente por quartzo, caulinita, albita, biotita,
muscovita e oxido de ferro. Este resultado estd de acordo com os estudos realizados por
Vieira, et al, (2004) e por Abel (2009).

Para na amostra de SiC proveniente do moinho a ar comprimido (figura 22) nota-se
somente picos referentes ao SiC e quartzo, provavelmente, areia ndo reagida na producao do
SiC, visto que coque e areia sdo matérias primas do carbeto de silicio. Na amostra oriunda do
moinho a bola (figura 23) nota-se também de SiC e quartzo, entretanto, nesse caso ocorre a
presenca de pico de Oxido de ferro. Resultado este que comprova como as esferas metélicas

utilizadas como corpo moedor no processo de moagem contamina o produto final.
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Figura 20 — Resultado de DRX para a amostra de argila.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 21 - Resultado de DRX para a amostra de SiC do MAC.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 22 - Resultado de raios X para a amostra de SiC do MAB.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Teste de queima

As imagens das amostras depois da queima e da placa apds a raspagem desse material
sdo apresentadas nas figuras 23 e 24. Analisando essas imagens nota-se que o material do
moinho a bola (MAB) manchou mais a placa do que o moinho a ar comprimido (MAC) (onde
as manchas foram irrelevantes). 1sso ja era esperado por causa das esferas de ferro presentes
na moagem do moinho a bola. Ao verificar as informagdes obtidas nos demais ensaios, todos
confirmam esse resultado, por exemplo, a analise quimica ja apontava maior quantidade de
ferro no material do MAB do que para 0 MAC (1,03% do MAB contra 0,09 % do MAC) e
também a analise de material ferromagnético que apontou 0,250 PPM para o material do
MAB e somente 0,028 para o material do MAC.
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Figura 23 — Amostras de SiC apds o teste de queima

hd

/3530 57 B Ar lonipemido
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Fonte: Elaborado pelo autor

Figura 24 — Placas ap0s a raspagem do material, apos o teste de queima

Fonte: Elaborado pelo autor

5.2 Confecgéo e Sinterizagdo dos Corpos de Prova

Os corpos de prova foram identificados para um melhor entendimento e facilitagdo na
hora da realizacdo dos outros testes, sendo: amostras moinho a ar comprimido = MAC e
moinho a bola = MAB. Quanto a propor¢do de material usada, 0 nimero 50%, 25%, 15% e
5% que descrevem a porcentagem de SiC usada em cada. O corpo de prova sem nenhuma
porcentagem de SiC, ou seja, somente argila, foi identificado com ARG. Na tabela 9, tem-se a
representacdo dessas denominacdes, lembrando que cada proporcdo foram confeccionadas 5

amostras, numeradas de 1 a 5 entre as mesmas.
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Tabela 9 — Detalhamento da denominacéo feita para as amostras

Identificacéo Proporcéo de SiC
50% MAC 50% SiC do MAC
25% MAC 25% SiC do MAC
15% MAC 15% SiC do MAC
5% MAC 5% SiC do MAC
50% MAB 50% SiC do MAB
25% MAB 25% SiC do MAB
15% MAB 15% SiC do MAB
5% MAB 5% SiC do MAB

ARG 100% argila terracota

Fonte: Elaborado pelo autor

A figura 25 mostra os corpos de prova produzidos sinterizados e devidamente
identificados de acordo com a tabela 9. Realizando uma analise visual (figura 26) pode-se
verificar que eles apresentam um aspecto homogéneo, arestas regulares, com poucas rebarbas
e livre de defeitos visiveis. A coloracdo avermelhada é devida, provavelmente, a presenca de

minerais de ferro nessa argila.

Figura 25 — Corpos de prova elaborados com SiC do MAC e MAB, e argila pura

Fonte: Elaborado pelo autor
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5.3 Ensaios Mecanicos

5.3.1 Retracdo de queima (retracéao linear)

Considerando os resultados obtidos, houve uma diminuicdo da retracdo linear pos
gueima com o aumento da incorporacdo de SiC, como pode ser observado na figura 26. Esta
diminuicdo da retragdo esta relacionada a composi¢do dessa massa ceramica, pois a medida
que se aumenta a porcentagem do SiC, aumenta-se a concentracdo de materiais ndo plasticos.
Esses materiais ndo plasticos ndo sofrem as mesmas reacdes fisico-quimicas e transformacgoes
de fase durante a sinterizacdo, e isso leva a uma diminuicdo da retracdo dos materiais
fabricados a base de argila (SOUZA & HOLANDA, 2003).

Figura 26 — Retracdo dos corpos de prova

Retracao linear média
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0% SiC 5% SiC 15% SiC 25% SiC 50% SiC

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.3.2 Teste de flexdo

A Tabela 10 e a figura 27 apresentam o0s valores obtidos no teste de resisténcia a
flexdo. Observa-se que as formulacdes com 50% de incorporacdo de SiC obtiveram o0s
menores valores de resisténcia, 2,2 MPa para 0s corpos de prova produzidos com as amostras
provenientes do moinho a ar comprimido e 1,02 MPa para o0s corpos de prova produzidos com
as amostras provenientes do moinho a bola. Esse resultado pode ser explicado pelo fato de

que a medida que aumenta a porcentagem do SiC, aumenta-se a concentracdo de materiais
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ndo plésticos e consequentemente a diminuicdo da interacdo entres as particulas (CANDIDO,
2012).

Tabela 10 — VValores de resisténcia a flexdo obtidos em MPa

Média resisténcia a flexdo (MPa)

MAC MAB

5% SiC 3.62 2.71

15% SiC 5.03 3.50

25% SiC 7.02 4.63

50% SiC 2.20 1.02
0% 1.75

Fonte: Elaborado pelo autor

Figura 27 — Valores de resisténcia a flexéo relacionados as diferentes porcentagens de
SiC dos dois processos de moagem
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Fonte: Elaborado pelo autor

Entretanto, nota-se que para as composi¢do contendo 5%, 15% e 25% de SiC
proporcionam um aumento na resisténcia dos corpos de prova quando comparados com 0S
corpos de prova somente com argila. Sendo que o melhor resultado foi alcancado para a
composi¢gdo com 25% de carbeto de silicio (7,02 MPa para os corpos de prova produzidos

com as amostras provenientes do moinho a ar comprimido e 4,63 MPa para os corpos de
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prova produzidos com as amostras provenientes do moinho a bola. Esse resultado ja era
esperado, pois o carbeto silicio quando utilizado na propor¢do adequado provoca a
tenacificacdo de materiais ceramicos (SEMEGHIN, 2010).

Outro fato importante que pode se observado € que 0 processo de moagem interfere
diretamente no desempenho mecanico desse material, isto ocorre devido ao fato de que o
processo de moagem a ar comprimido produz um SiC de silicio menos contaminado e
particulas mais regular/arredondada, proporcionando dessa forma um melhor empacotamento

das particulas.
5.3.3 Teste de absorcéo de agua

Os valores de absorcdo de agua dos corpos de prova utilizadas no trabalho sdo

mostradas na tabela 11.

Tabelall — Ensaio de absorcéo de agua realizado dos corpos de prova

Ensaio de absorc¢do de agua

MAC
50% carbeto | 25% carbeto | 15% carbeto 5% carbeto
Ps 25.1549 20.1085 22.9975 23.9552
Pu 28.3218 22.3381 25.5486 26.7014
Diferenca 3.1669 2.2296 2.5511 2.7462
% 13% 11% 11% 11%
\ MAB
50% carbeto | 25% carbeto | 15% carbeto 5% carbeto
Ps 25.4711 24.6342 23.8276 23.8030
Pu 28.9711 27.5244 26.5791 26.6901
Diferenca 3.5000 2.8902 2.7515 2.8871
% 14% 12% 12% 12%
Argila
0% SiC
Ps 23.6050
Pu 26.2739
Diferenca 2.6689
% 11,31%

Fonte: Elaborado pelo autor

Ao analisar os resultados vemos que os valores dos copos de prova com 100% argila,

5% de SiC, 15% de SiC e 25% de SiC se mantem praticamente constante em quantidade
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percentual de dgua absorvida, j& a proporcdo de 50% de SiC ha um aumento em ambos 0s
processos de moagem.

O aumento de absorcédo de agua é uma possivel justificativa ao fato dessa porcentagem
de SiC fragilizar o material, como mostrado nos resultados do resultado de flex&o. Isso se
deve ao fato que quanto mais agua o material absorve mais espagos vazios (poros) ele possui
dentro dele para que essa agua seja absorvida, e com maior quantidade de espagos maior
pontos de fragilidade, como mostram o estudo realizado por Menezes et al. (2007). Isso fica
evidente na composic¢do 50% de SiC, cuja a resisténcia a flexao foi tdo baixa (1,02 MPa para
0s corpos de prova produzidos com as amostras provenientes do moinho a bola) que ficou
menor do a resisténcia a flexdo dos copos de prova confeccionado com argila pura (1,75MPa).
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6. CONCLUSOES

Os resultados obtidos através da caracterizacdo do carbeto de silicio indicaram
granulometria similares para ambos 0s processos de moagem, o que pode indicar o resultado
na tenacificacdo nao terd influéncia dessa propriedade. No entanto, deve-se considerar que a
analise quimica e fisica foi bem distinta para 0 moinho a ar comprimido e moinho a bola,
mostrando que os processos de moagem influem muito nessas caracteristicas, podendo assim
nos proporcionar escolher a matéria prima com maior ou menor teor de impureza de acordo
com 0 seu processamento nesses moinhos. Essas propriedades podem provocar diferenga no
comportamento mecéanico dos corpos de prova com diferentes quantidades de residuo.

A prensagem dos corpos de prova utilizando a carga de 8Ton apresentou-se adequada
devido a boa compactacdo dos corpos de prova, apos a sinterizacdo observou-se retracdo
volumétrica maxima de 3,4 %, sendo que esta foi maior quanto menor a porcentagem de SiC
presente na formulacdo, o que pode indicar que a densificacdo é dificultada com a adicéo
deste material.

Os resultados de absorcdo de agua indicaram que até 25% de SiC a absorcdo se
mantém praticamente constante e ao elevar o teor de SiC para 50% ha um aumento de 2%
dessa absorcao.

O ensaio de flexdo também indicou um aumento de resisténcia a flexdo e elevacao da
carga na ruptura, com o aumento da propor¢cdo de SiC até a porcentagem de 25%, ao
aumentar o teor para 50% de SiC nota-se uma fragilizacdo do material de forma abrupta.
Sendo que no caso do moinho a bola, a porcentagem de 50% atingiu um valor menor que o do
corpo de argila puro, isso provavelmente se deve a baixissima area superficial do carbeto de
silicio utilizado, que promove uma saturacdo de ligacbes no corpo ceramico e se torna um
ponto fisico de fragilidade. Nenhuma das formulacfes atingiu valores previstos em norma
para esse tipo de produto, provavelmente devido a auséncia de um ligante que conferisse
maior resisténcia mecénica as amostras.

Os resultados obtidos neste trabalham indicam que o carbeto de silicio promove uma
tenacificacdo consideravel do corpo ceramicos quando utilizado ate determinada proporgéao.
Entretanto, existe a necessidade de realizar novos estudos utilizando matéria prima oriunda de
outros processos de moagem, variando a temperatura de sinterizacéo e adi¢do de ligantes para
conferir-lhes melhores propriedades a esses corpos, tais como resisténcia mecanica e absorcao

de agua.
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7. SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Com os resultados obtidos na realizagdo deste trabalho, assim como as diversas
varidveis que podem ser alteradas, pode-se sugerir 0s seguintes trabalhos a serem

desenvolvidos:

- Avaliar amostras de carbeto de silicio oriundas de outros processos de moagem;

- Avaliar a utilizar de outro material para compor o corpo de prova junto ao carbeto de silicio;
- Influéncia da temperatura de sinterizacao dos corpos de prova contento SiC;

- Aumento da temperatura de sinterizacdo para 1200 °C para haver a fusdo da argila
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