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Resumo

Neste trabalho foram produzidas molas cerdmicas através do processo de moldagem por inje¢ao
em baixa pressdo, utilizando-se como matéria-prima alumina submicrométrica, aditivada com
ligantes a base de ceras. Dentro do tanque de uma injetora Pelstman, estes materiais foram
homogeneizados e resultaram em uma suspensao de baixa viscosidade. Entre os objetivos deste
trabalho estdo a producgao de molas ceramicas helicoidais com perfil circular, a extragao dos
ligantes organicos utilizados durante a moldagem, a pré-sinterizacao das molas a 1000°C, o
acabamento e a sinterizacdo das molas em diferentes temperaturas e a medida de algumas
de suas propriedades. A mudanca na temperatura de sinterizacdo é uma maneira simples de
alterar as propriedades das molas ceramicas, sem alterar sua composicao ou suas dimensoes.
Foram produzidos trés lotes de molas de alumina, que foram sinterizadas a 1550°C, 1600°C e
1650°C, com o objetivo de verificar os efeitos da temperatura sobre a constante de mola e a
tensao de fratura. As molas de alumina sinterizada foram obtidas com densidades variando de
94,0% para 97,5% do limite teorico. As constantes de mola foram medidas desde a temperatura
ambiente até 1100°C. Os dados obtidos nos ensaios de fratura sob compressao foram analisados
de acordo com a estatistica de Weibull e 0 método da maxima verossimilhan¢a. Com o aumento
da temperatura de sinterizacao, de 1550°C até 1650°C, foi observado que a constante de mola
e a resisténcia caracteristica de Weibull das molas de alumina aumentaram em 15% e 32%,
respectivamente. Por outro lado, a temperatura de sinterizacdo nao teve muita influéncia
sobre o modulo de Weibull. Isso acontece porque as bolhas internas e os defeitos superficiais
introduzidos na fase de conformacdo das molas cerdmicas, possuem um efeito pronunciado
na fratura das molas, mais importante do que a reducdo da porosidade com o aumento da
temperatura de sinterizacdo, e sdo fundamentais para determinar a resisténcia & compressao

das molas ceramicas.
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Abstract

In this work, ceramic coil springs was prepared by low-pressure injection molding using alumina
submicrometer-sized powder. The powder are mixed with organic binders in the Pelstman
machine tank for several hours resulting in a mixture with low viscosity. This work include the
production of helical ceramic springs, thermal debinding, sintering in different temperatures
and measure some properties. Sintering temperature was shown to be a simple way to change
the spring constant and resistence to compression of ceramics without having a significant
impact in the spring’s physical dimensions. Three sets of springs were sintered at different
temperatures, from 1550°C to 1650°C, in order to observe the effects on spring constant and
fracture stress. Sintered alumina springs were obtained with densities ranging from 94.0% to
97.5% of the theoretical limit. Springs constants were measured from room temperature up to
1100°C. Fracture stress data was analyzed according to Weibull statistics and the maximum
likelihood method. Upon increase of sintering temperature from 1550°C to 1650°C, the spring
constant and the Weibull characteristic strength of the alumina springs increases by 15%
and 32%, respectively. On the other hand, sintering temperature has a negligible influence
on Weibull modulus. This is because internal bubbles and surface defects introduced in the
production stage of the ceramic springs - more than the reduction in porosity with increasing
sintering temperature - are critical in determining the compression resistance of the ceramic

springs.

Keywords: alumina springs, low pressure injection molding, spring constant, porosity, me-

chanical properties.



Capitulo 1

Introducao

Os materiais ceramicos sao materiais inorganicos e nao-metélicos, obtidos geralmente atra-
vés de tratamentos térmicos em altas temperaturas (sinterizac¢ao) a partir de matérias-primas
na forma de pé [1, 2].

Podem ser subdivididas em diferentes grupos sob varios aspectos, considerando-se compo-
sicdo quimica, microestrutura e aplicagoes [3]. Sob o ponto de vista das aplicagoes, podem ser
distinguidas entre materiais ceramicos tradicionais e materiais cerdmicos avancados.

Os materiais cerdmicos tradicionais abrangem os fabricados a partir de matérias-primas
naturais, como as argilas por exemplo. Incluem-se neste grupo loucas domésticas, lougas
sanitarias, revestimentos, tijolos e cimento [2].

Os materiais ceramicos avangados abrangem os que sdo produzidos a partir de matérias-
primas sintéticas de alta pureza que passam por um rigido controle de processamento. Este
grupo pode ser subdividido em cerimicas eletrénicas, cerdmicas épticas, ceramicas magnéti-
cas, biologicas, nucleares e estruturais [3|. As ceramicas estruturais sdo materiais que apresen-
tam alta resisténcia a fadiga em temperatura ambiente e alta temperatura, alta resisténcia a
choques térmicos, alta resisténcia a fluéncia em altas temperaturas, alta resisténcia a oxidacao
e corrosdo, alta resisténcia a abras@o e alta resisténcia ao impacto [4]. Estes materiais tem

aplicacoes na engenharia mecénica, engenharia de materiais, engenharia quimica, tecnologias



de altas temperaturas e tecnologias biomédicas.

Novos métodos de processamento e novos materiais cerdmicos estdo continuamente sendo
desenvolvidos e, mesmo as técnicas de processamento ja conhecidas, estdo em constante aper-
feicoamento, para tornar possivel a obtencao de materiais ceramicos com forma e propriedades
variadas, viabilizando seu uso em aplicagoes que exijam alta resisténcia mecanica, alta refrata-
riedade, resisténcia a altas temperaturas, inércia quimica, resisténcia ao desgaste e alta dureza.
Uma das ceramicas mais estudadas e tradicionalmente utilizada como ceramica estrutural é a
alumina (6xido de aluminio), devido a sua elevada dureza, resisténcia & maioria dos reagentes
organicos e inorganicos, alta resistividade elétrica, alta temperatura de fusdo e baixo custo
(matéria-prima abundante) [5].

Os materiais cerdmicos apresentam baixa ductilidade, que é o grau de deformagdo que o
material suporta até a ruptura, e baixa tenacidade, que consiste na energia necessaria para levar
o material a ruptura o que limita sua aplicacao; mas existem outras propriedades, como dureza
elevada, baixa condutividade elétrica, baixa condutividade térmica, resisténcia a abrasdo e
corrosao, entre outras que tornam estes materiais aptos a aplicagbes como guia-fios e sapatas
tensoras na industria téxtil, isoladores elétricos na industria eletrénica e automotiva, isolantes
térmicos em termopares e camaras de combustdo, trocadores de calor para agentes corrosivos
na inddstria quimica e préteses na medicina, devido a compatibilidade com organismo humano.
A resisténcia & abrasdo é explorada em ferramentas de corte e usinagem.

Para o processo de producdo de pecas cerAmicas parte-se da matéria-prima, geralmente
na forma de po, (com variada granulometria) e aditivos (denominados ligantes). Pode-se
utilizar varios métodos de conformagao para se obter formatos variados, como por exemplo, a
prensagem, a extrusdo, a colagem, a usinagem e a injecdo. Apds o processo de conformacio,
o corpo composto pelo material particulado e os aditivos esta fracamente consolidado, sendo
extremamente fragil. E comumente denominado "corpo a verde". Os aditivos ou ligantes
podem ser removidos termicamente em baixa temperatura e através de um tratamento térmico

posterior em altas temperaturas, ocorre a consolidacdo das particulas do pd, com reducao ou



eliminacao da porosidade, originando a microestrutura do material e definindo suas dimensoes
e propriedades finais.

Nos ultimos anos, tem-se despendido grandes esfor¢os na busca pelo aperfeigoamento nos
processos de conformacdo a verde existentes e por alternativas que permitam a obtencdo de
pecas com formato final mais préximo do desejado. Isto se deve principalmente & dificuldade
e ao custo elevado dos processos de usinagem de materiais cerdmicos ja sinterizados.

Dentre os varios métodos de conformacao de pecas ceramicas, a moldagem por injecao,
IM*, tem-se mostrado ao longo dos anos ser um processo confidvel quanto & reprodutibilidade
e & qualidade na producao de pecas cerimicas complexas. A moldagem por inje¢do em baixa
pressao, LPIMT, ¢ alternativamente, barata e simples na producio de pecas de geometria com-
plexa, motivos estes, que fazem da LPIM uma técnica atrativa industrialmente na fabricacao
de pecas de alta precisao e com geometrias complexas em ceramica e metais quando comparada
ao modelo de injecao convencional [6, 7].

E dentro deste contexto que se situa este trabalho, cujo objetivo principal é o desenvolvi-
mento de pecas de cerdmicas avancadas com formato complexo, utilizando como matéria-prima,
a alumina de alta pureza desde a conformagao através do método de moldagem por injecao
em baixa pressdo, para aplicagoes que envolvam altas temperaturas e ambientes quimicamente
agressivos, até o estudo do desempenho mecanico destes componentes em relacdo a diferentes
temperaturas de sinterizagao.

As aplicagoes tecnologicas dos materiais ceramicos encontram varias restri¢oes devido a te-
nacidade a fratura relativamente baixa destes materiais. O desenvolvimento e aperfeicoamento
do processo de inje¢ao de molas ceramicas possibilitaria, entre outras aplicagoes, a injecao de
molas de materiais ceramicos supercondutores ou piezoelétricos para uso em dispositivos ele-
tronicos.

Molas ceramicas sdo produzidas comercialmente utilizando como matéria-prima a zirconia

(ZrO,), que possui elevada tenacidade a fratura, pelo processo de usinagem que é um processo

*Do inglés, Injection Molding
"Do inglés, Low Pressure Injection Molding.



caro e que apresenta grandes dificuldades devido & elevada dureza deste material. Os principais
processos de producdo de molas ceramicas descritos na literatura sdo: extrusao [8], processo
sol-gel [9] e usinagem [10]. Nos processos de extrusao e sol-gel ocorre a deformacao das pecas e a
usinagem demanda ferramentas de alto desempenho e custo elevado. Através destes métodos de
processanento obtém-se molas com geometria definida, impossibilitando alteragoes posteriores.

Uma das formas de se alterar as propriedades de molas metélicas consiste em tratamentos
térmicos ou alteragbes na composicao (ligas). Ja no caso de molas ceramicas nao é possivel
realizar um tratamento térmico. Neste caso, podemos realizar mudancas na composicao ou
sinterizar as molas em diferentes temperaturas, que foi o foco de estudo deste trabalho.

Para um melhor entendimento do contexto deste trabalho sao abordados, no Capitulo 2,
os métodos de conformacdo dos materiais cerdmicos, principalmente a moldagem por inje-
¢30 em baixa pressao que é a técnica empregada neste trabalho. Sao discutidas também as
propriedades dos materiais cerAmicos, principalmente da alumina, matéria-prima base deste
trabalho, as diversas etapas de conformagdo de uma pega, os processos de extracao de ligantes
e os processos de consolidagao (sinterizacao) das pegas. Sao abordadas ainda, as propriedades
mecanicas dos materiais ceramicos e uma descricdo, & parte, sobre molas e suas propriedades
e aplicagdes como elementos de méaquinas.

No Capitulo 3 é abordada a moldagem por injecao, em maiores detalhes.

No Capitulo 4 é apresentada a metodologia de preparacao da suspensdo cerdmica, definidos
os parametros de injecdo (tempo, temperatura e pressao), o tipo de molde utilizado, a descri¢ao
do processo de extragdo de ligantes e os pardmetros de pré-sinterizagao e sinterizagao utiliza-
dos. Também sao descritos os métodos de ensaio e caracterizacdo utilizados para o estudo
das molas de alumina. Para a anéalise dos resultados dos ensaios mecéanicos foi utilizada uma
analise estatistica que sera descrita neste capitulo, além do ensaio para medicao da constante
da mola (K), usando o método dindmico da excita¢ao por impulso, de onde é obtida a fre-
quéncia de vibracdo da mola e calculada a constante K, para molas sinterizadas em diferentes

temperaturas.



No Capitulo 5 sao apresentados os resultados e discussoes em torno do processo de LPIM, in-
cluindo a importancia dos pardmetros apresentados, ajustes necessarios a melhoria do processo
de conformacdo das molas cerdmicas, os resultados da anélise estatistica e o comportamento
das molas em funcdo da variacdo de temperatura de sinterizacao.

O Capitulo 6 apresenta as conclusdes deste trabalho.



Capitulo 2

Revisao Bibliografica

2.1 Materiais Ceramicos

Os materiais ceramicos apresentam algumas propriedades atrativas quando comparados
aos materiais metdalicos e poliméricos, podendo ser utilizados em aplicacoes especificas [3].
Sao tidos como materiais inorganicos e nao-metalicos, cujos dtomos sdo unidos por ligacoes
ionicas, ligagbes idnicas com algum carater covalente ou puramente covalentes, como no caso
do diamante, e sdo obtidos geralmente apés tratamento térmico em altas temperaturas a partir
de matérias-primas na forma de po6 [2].

As ceramicas podem ser divididas em diferentes grupos, levando-se em consideragdo compo-
sicdo quimica, microestrutura e aplicagoes [1]. A maioria dos materiais ceramicos se enquadra
dentro de um esquema de classificagao/funcao-aplicagdo conforme a Tabela 2.1.

Sob o ponto de vista das aplicagbes podem ser distinguidas entre ceramicas tradicionais e
ceramicas avangadas (ou de alta tecnologia)[3]. As ceramicas tradicionais compreendem todos
os materiais que s2o extraidos e processados diretamente de fontes naturais. As trés matérias-
primas bésicas usadas na fabricagao de produtos de ceramica tradicional sdo a argila, o feld-
spato ((K.Na.Ca)(Si,Al),Og) e a silica (SiO,). Existem virias espécies minerais classificadas

como argilas, mas as mais importantes sao a caulinita Al,O4-28Si0, -2H,0, a montmorilo-
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Tabela 2.1: Fungoes e aplicagoes tecnologicas de ceramicas. Adaptado da referéncia [35].

Funcao Caracteristica Aplicacao
Elétrica Isolamento Substratos Eletrénicos
(AL, O4, BeO) embalagens, fiagao
isolantes p/ linhas
de energia
Ferroeletricidade Capacitores, vibradores
(BaTiOg, SrTiO,) osciladores, filtros
Piezoelitricidade atuadores,geradores de
(PZT) faisca
Semicondutores NTC (sensor de temperatura)
(BaTiO,, SiC) PTC elemento de
(ZrO-Bi, 04, CdS) aquecimento, interruptor
(V,0,) CTR thermistor de filme fino
sensor(IR), varistores
eliminacao de ruidos
células solares e
elementos de aquecimento
Condutores Ionicos Eletrolitos em estado
(B-alumina) e solido, baterias, células
(Zr0,) de combustivel, sensores de O,
Supercondutividade Magnetos e componentes
(YBCO) eletronicos
Magnéticas Ferritas Gravagao de discos
Moles rigidos
Duras Magnetos para
motores elétricos
Optica Semitransparéncia Vapor de soédio a
(AL,05,MgO) alta presséo,
mulita, (Y,05;) lampadas,janelas
(PLTZ) para (IR), tubos
iluminantes, lasers etc.
Transparéncia Fibras opticas e
silicatos janelas
Quimica Sensores Quimicos Sensores de gases

(ZrO,, Fe,O4, SnO,)

alarmes para hidrocarbonetos
fluorocarbonetos, sensores de
umidade
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nita [(Mg,Ca)O - Al,O3-5S5i0, -nH,0] e a ilita (K,0 - MgO - Al,O5 - Si0, - H,0) com todas as
propor¢oes variaveis [11].

As ceramicas avancadas sdo materiais produzidos e purificados sinteticamente com um ri-
gido controle do processamento da matéria-prima empregada, o que conduz & obtencao de
materiais com propriedades especificas e microestrutura controlada [12]. Na Tabela 2.2 pode-
mos ver uma comparagao entre as ceramicas avancadas e tradicionais [13].

Com relag@o & aplicacdo, as cerdmicas avancadas podem ser subdivididas em ceramicas
eletronicas (isoladores, subtratos, capacitores, atuadores e sensores), ceramicas opticas (lentes,
lasers), ceramicas magnéticas (imas), ceramicas estruturais e nucleares [3]. As ceramicas estru-
turais tem aplicagoes na engenharia mecénica, engenharia quimica, engenharia de materiais,
tecnologias de altas temperaturas e aplicacdes biomédicas.

Como exemplo de ceramicas avangadas podemos citar: ¢xidos (Al,O4, BeO, MgO, ThO,,
TiO,, UO,, Zr0O,), nitretos (AIN, BN, Si;N,, TiN), carbonetos (B,C, SiC, TiC, WC), boretos
(TiB,), entre outros.

Tabela 2.2: Comparacao entre algumas caracteristicas das cerdmicas avancadas e cera-
micas tradicionais. Adaptado da referéncia [13].

Caracteristicas Avancadas Tradicionais
Matérias-primas Sintéticas Naturais
Distribuicao de particulas < 10 pm 10-100 pm
Conformacao Muito Controlada Convencional
Sinterizagao Muito Controlada, Pouco Controlada,
pouca ou nenhuma  consideravel quantidade

fase vitrea, de fase vitrea
Resisténcia Mecanica 10-1000(vezes) 1
Preco Relativo 100-10000(vezes) 1

As ceramicas avancgadas representam uma importante tecnologia, que tem um impacto
consideravel em uma grande variedade de industrias, departamentos e mercados. F conside-
rada uma tecnologia com potencial para agregar uma contribuicdo de alto valor, para resolver

desafios futuros como aumento da eficiéncia energética e redugao da poluigao [12].
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No Brasil o setor ceramico, no final da década de 90, abrangia 1% do Produto Interno
Bruto (PIB), aproximadamente U$$ 6 bilhoes, sendo um tergo deste montante representado
pelas ceramicas avancadas e o restante, vinculado ao setor ceramico tradicional [14].

Na Figura 2.1 pode-se visualizar uma perspectiva otimista de crescimento para o setor
ceramico, publicado recentemente (2009) por Jiirgen Rédel e colaboradores. Enquanto os
outros setores apresentam uma pequena variagdo em crescimento de investimentos, o setor de
cerdmicas avancadas apresenta uma projecdo de crescimento superior ao dobro em relagdao a
estes [15]. O principal objetivo de Rédel e colaboradores foi identificar e mapear os principais
mercados e setores de maior investimento e progresso tecnolégico associados ao campo de

cerdmicas avancadas.
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Figura 2.1: Projecao de crescimento de investimentos no mercado americano de cerami-
cas avancadas até 2015. Adaptado da referéncia [15].

2.1.1 Propriedades Gerais dos Materiais Ceramicos

De forma geral, os materiais ceramicos sao bons isolantes térmicos e elétricos, possuem
alta temperatura de fusdo, estabilidade quimica, resisténcia a abrasdo e dureza superior a

outros materiais. Em contraste, frequentemente sao frageis, possuindo baixa ductilidade e
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tenacidade, limitando sua utilizagao em determinadas aplicacoes. Porém, outras propriedades
como dureza, inércia quimica e refratariedade fazem destes materiais uma opcao insubstituivel
em aplicacoes onde se requer estas caracteristicas [2].

Com poucas excecOes, os materiais cerdmicos sao caracterizados pela alta resisténcia a
compressao e baixa resisténcia a tracao, apresentando fratura fragil.

Os materiais cerimicos mais resistentes mecanicamente e mais estaveis quimicamente pos-
suem estruturas cristalinas com ligagtes fortes nas trés direcoes. Estas ligacoes, que podem
ser parcialmente i6nicas e parcialmente covalentes e conferem as cerdmicas uma estabilidade
relativamente alta. Devido a isso, a temperatura de fusdo das ceramicas é superior a dos metais
e materiais organicos [1, 2|.

Devido & falta de mobilidade das discordancias em sua microestrutura, os materiais cera-
micos nao apresentam escoamento [2|. Irregularidades como poros, contornos de grao, cantos
vivos, etc, produzem concentragdo de tensoes que podem provocar a ruptura do corpo cera-
mico. Isto se deve ao fato de néo ocorrer deformacao plastica. Apos iniciada a fratura, esta se

propaga de forma catastrofica [16] como ilustrado na Figura 2.2.

Figura 2.2: Sentido de propagacao transgranular da trinca em materiais frigeis. Adap-
tado da referéncia[16].

As ceramicas estruturais apresentam, em geral, caracteristicas como: alta temperatura de
fusdo, alta resisténcia mecéanica, alta resisténcia ao ataque quimico, expansao térmica relativa-
mente baixa (estabilidade dimensional), alta dureza, boa resisténcia a abrasao, alta resisténcia

a compressao, além de nao se deformarem plasticamente |2].
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A alumina (a-Al,O4) e a zirconia (ZrO,) sdo os principais 6xidos ceramicos utilizados em
ceramicas estruturais.

Devido as excelentes propriedades fisicas e quimicas da alumina, ela é usada em uma grande
variedade de aplicacoes industriais. Varias graduacoes de pés de alta pureza, baixo teor de

soda e tamanho de particula controlado estao disponiveis no mercado [17].

2.2  Alumina

Dentre os 6xidos metalicos o de aluminio (alumina) é um dos mais estudados nos ultimos
50 anos, visando aplicagdes termo-mecanicas.

A alfa-alumina (a-Al,O4) apresenta carater predominantemente iénico em suas interagoes
atdomicas e possui estrutura romboédrica pertencente ao grupo espacial R3¢ com ntimero de
formulas minimas por cela unitaria Z = 2 [18-20], como representado na Figura 2.3. A alumina

também pode ser descrita através da estrutura hexagonal [21].

Figura 2.3: Representagao da cela unitria romboédrica da a-Al,O, em verde atomos
de aluminio e em vermelho atomos de oxigénio [20].

A estrutura cristalina da a-Al;O5 que estd ilustrada na Figura 2.4 mostra que os anions

oxigénio O 2~ estdo arranjados em um empacotamento hexagonal no qual dois tercos dos sitios
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octaédricos sio ocupados por cations A1t ficando desta forma rodeados por seis anions 02~

2, 22].
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Figura 2.4: a) Estrutura hexagonal da a-alumina, b) planos de escorregamento (cliva-
gem) do sistema hexagonal. Adaptado da referéncia [21].

Os anions oxigénio encontram-se nas camadas A e B, na camada C encontram-se os cations
aluminio e os sftios desocupados ou vacéncias.

Existem apenas dois sistemas de escorregamento numa estrutura hexagonal, localizados no
plano basal e no plano prismatico. Monocristais de alumina podem se deformar plasticamente
a partir de 1100°C por meio de escorregamento no plano basal. Em elevadas temperaturas
(1700°C) pode ocorrer também escorregamento no plano prismatico [21].

Além da estabilidade quimica, o carater da ligagdo predominantemente i6nica em uma
estrutura cristalina com poucos sistemas de escorregamento, faz com que a a-Al,O4 possua,
como caracteristicas intrinsecas, dureza e moédulo elastico elevados.

Devido a esta combinacdo de propriedades, este material é muito utilizado em estudos e

aplicagoes de engenharia.
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2.2.1 Oxidos, Hidréxidos e Tri-hidréxidos de Aluminio

No processo de obtencdo do 6xido de aluminio utiliza-se como material de partida hidréxi-
dos e tri-hidroxidos de aluminio. O aluminio, o oxigénio e o hidrogénio podem formar trés
compostos cristalinos: Al,O,, AIOOH e Al(OH),.

Para o 6xido de aluminio a tinica fase estavel, dentre as sete fases cristalograficas existentes,
ocorre na estrutura do corundum (a-Al,O4). Existem duas formas cristalinas de hidroxidos
de aluminio: o diasporo (8-Al,04.H,0) e a boehmita (a-Al,05.H,0), e mais trés formas
cristalinas de tri-hidroxidos: a bayerita (8-Al,05.3H,0), a gibsita (a-Al,04.3H,0) e a nord-
strandita AI(OH); [5, 23]. O di4sporo e o corundum sao minerais conhecidos desde o inicio do
século dezenove e a boehmita foi sintetizada pela primeira vez em 1920 [5]. Na Tabela 2.3 sao
apresentadas as diferentes formas cristalograficas da alumina e suas respectivas densidades.

Tabela 2.3: Fases cristalograficas e respectivas densidades para alumina. Adaptado da
referéncia [5].

Fase Arranjo Cristalografico Densidade (g/cm?)

@ Hexagonal 3,98
I} Ortorrémbica 2,69
o Ortorrémbico/ Tetragonal 3,2
n Cubico 2,5-3,6
y Tetragonal 3,2
K Hexagonal 3,1-3.3
0 Monoclinico 3,56
X Cubico/Hexagonal 3,0

Na Figura 2.5 estd ilustrada a sequéncia de desidratacao das aluminas hidratadas a pressao
ambiente. A area fechada indica estabilidade da fase e a area aberta indica regido de transicao
de fase.

Através da Figura 2.5 conclui-se que a transformacao depende do material de partida e que
em temperaturas acima de 1050°C, a tnica fase estdvel termodinamicamente ¢ a a-Al,O,.

Portanto, o produto final da calcinagdo dos hidréxidos em temperaturas acima de 1050°C é

a a - Al,O4. Por exemplo, para conversao total da gibsita, o mais abundante dos tri-hidréxidos,
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Figura 2.5: Sequéncia de transi¢do das fases de aluminas hidratadas. Adaptado da refe-
réncia [5|.

em «a - Al,O4 sdo necessarias temperaturas de aproximadamente 1050°C. Esta reacdo acarreta,
uma perda de massa de aproximadamente 33% e um aumento na densidade de 2,42 g/cm3
para 3,98 g/cm®. O entendimento das reagdes entre estruturas e propriedades dos hidréxidos
calcinados propiciou uma rapida expansao comercial destes materiais, tornando a alumina um
material abundante e de baixo custo [2, 24].

Dentre as fases apresentadas na Tabela 2.3, as que exibem maior aplicacdo tecnologica sao
as fases v e a. Em fungdo de sua elevada area superficial especifica, (100-200 m?/g) a v-Al,O4
encontra grande aplicacao como catalisador [5].

A a-Al,O4 ¢é utilizada em uma enorme variedade de aplicacoes em funcao de suas pro-
priedades intrinsecas como elevada dureza, alta refratariedade, excelente estabilidade quimica,
permitindo sua utilizagdo em aplicacOes termomecéinicas. Algumas propriedades fisicas e me-

canicas da a-Al,O; sinterizada estao resumidas na Tabela 2.4.

2.2.2 Obtengao da Alumina

A principal matéria-prima para a obtencao da alumina é o mineral bauxita. A bauxita

contém aproximadamente 55% de Al,O4, além de ferro, silica e outras impurezas. O processo
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Tabela 2.4: Valores das propriedades fisicas e mecanicas, a temperatura ambiente, da

a-Al, O, sinterizada. Adaptado da referéncia [24].

Propriedade Valor
Densidade 3,984 g/cm?
Ko 3,5 MPa.m2
Mboédulo Eléstico 416 GPa
Mbdulo Volumétrico 257 GPa
Mbdulo de Cisalhamento 169 GPa
Moédulo de Weibull 11
Dureza Vickers, HV1 15 GPa
Calor Especifico 755 J/kg K
Resisténcia a Flexao 380 MPa
Resisténcia & Tensao 267 MPa
Resisténcia & Compressao 3,0 GPa
Expansao Térmica, 0°C 46x 1076 K1
Condutividade Térmica 33 W/m.K
Temperatura de Fusao 2050°C
Parametro de rede, a 4,761 A
Parametro de rede, c 12,991 A

Bayer é a rota mais economicamente vidvel para producdo da alumina a partir da bauxita
[5, 23]. A primeira etapa do processo consiste na purificagdo da bauxita, que ¢ moida a tmido
e dissolvida sob pressao, com aquecimento, em um digestor Bayer em solucao de soda caustica.
O aluminio se dissolve, pois apresenta cardter anfoétero, formando aluminato de sédio. O SiO,
também se dissolve formando silicatos. Todos os rejeitos insolaveis (lama vermelha), contendo
oxidos de ferro, sao separados da solugao de aluminato por filtragao e lavagem [22, 23].

A solucao filtrada de aluminato de sodio é hidrolisada, para precipitar AI(OH); quando
resfriada, isto pode ser feito borbulhando-se CO, (redugdo do pH) ou semeando-se cristais de
AlL,O4 na solugao mae. Obtém-se, assim, um hidréxido de aluminio com pequeno tamanho
de particula, que é convertido em a-Al,O; por calcinacao [22, 23|. Trata-se de um processo
oxidativo conduzido em temperaturas acima de 1000°C.

As caracteristicas do p6 de alumina, como formato do grao, distribuicao de tamanho de

particula, grau de pureza dependerao do tipo de bauxita, da operacao de lixiviacao, das condi-
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coes de precipitacao do hidréxido de aluminio, da temperatura de calcinacdo e das condicoes
de moagem [17].

O processo Bayer é mais indicado para bauxitas com baixo teor de silica e que contém gibsita
e boehmita [23]. Pode-se controlar o processo para obter aluminas com alta pureza, baixo teor
de s6dio e altamente moidas, o que produz pequeno tamanho de particula melhorando as

propriedades finais [2, 17].

2.3 Processos de Producao de Ceramicas

A majoria dos processos de conformacao de ceramicas parte da matéria-prima base na forma
de pd e consiste na compactacao deste p6 por diferentes métodos. O objetivo é usualmente
promover um alto grau de empacotamento das particulas e um alto grau de homogeneidade
[17, 18].

O empacotamento compacto das particulas reduz a quantidade de porosidade que é remo-
vida durante a etapa de densificagdo (sinterizagdo), onde ocorre redugao do volume total da
peca [18] e também favorece a cinética de sinterizagao. A homogeneidade do empacotamento
do p6 diminui a probabilidade de distor¢oes e problemas microestruturais durante a sinteri-
zacdo. As particulas menores introduzem-se nos intersticios criados pelo empacotamento das
particulas maiores reduzindo a porosidade e o tamanho dos poros [25].

Deve-se ter controle sob uma variedade de parametros para se obter um empacotamento
de particulas 6timo. Estes parametros incluem tamanho médio de particula, distribuicao de
tamanho de particulas, grau de aglomeracao ou dispersao e as condicoes de conformagao.

Os corpos cerdmicos geralmente consistem do po cer@mico mais compostos organicos, tam-
bém chamados de ligantes, que promovem uma consolidacao prévia das particulas do p6. Este
sistema ¢ extremamente fragil e ¢ denominado de corpo a verde [26]. As etapas de proces-
samento de cerdmicas por moldagem por injecdo sdo: conformagdo das pecas, remocido de

ligantes, pré-sinterizagao e sinterizacao |26, 27|. O fluxograma da Figura 2.6 mostra de forma
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resumida as etapas do processo de producao de pecas cerdmicas. A sinterizacdo reduz a po-
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Figura 2.6: Fluxograma das etapas de processamento de cerdmicas. Adaptado da refe-
réncia [27].

rosidade, que é acompanhada da reducdo de tamanho das pecas originando a microestrutura
do material e definindo assim suas propriedades como dureza, densidade, etc. O produto final

nao permite maiores alteragoes.

2.4 Meétodos de Conformacao

Existem varios métodos de conformacao de pecgas cerdmicas. Entre os principais processos
utilizados estao os que fazem uso da pressao [17, 18, 25|, os que utilizam suspensoes aquosas
ou a base de veiculos organicos e solventes que podem ser coladas, extrudadas ou injetadas
[18, 25], deposicao de particulas em substratos e técnicas de prototipagem que nao utilizam
moldes metélicos na producdo de pegas [6]. Dentre estas técnicas as mais empregadas na

producio de formas complexas sdo a injecao e a prototipagem répida.
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Estes métodos principais serao descritos de forma resumida a seguir.

2.4.1 Prensagem Uniaxial (Uniazial-Pressing)

A prensagem uniaxial envolve a compactagdao do p6 em uma cavidade ou molde rigido pela
aplicacao de pressao unidirecional através de um pistao, por exemplo.

O po6 ceramico contém de 0 a 4% de ligantes ou agua, o material é comprimido até o menor
volume possivel, sem acumular tensdes. O sistema de prensagem mecanica simples tem uma

alta taxa de produgao e é facilmente automatizado como esta ilustrado na Figura 2.7 [18, 25].

(a) (®)

(c) (d)

Figura 2.7: Etapas da prensagem simples uniaxial, a) enchimento da cavidade do molde,
b) prensagem unidirecional, c) ejecao da peca e d) recarga [18].

Adaptagdes como prensagem de duplo efeito, prensagem em prensa rotatoria, prensagem
hidraulica, prensagem alternada, foram desenvolvidas para ampliar a variedade de formas que

podem ser obtidas por esta técnica.
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2.4.2 Prensagem a Quente (Hot Pressing)

Na prensagem a quente faz-se uso da temperatura, aliada & pressdo. A temperatura torna
o material mais plastico, o que facilita o escoamento, quando a pressao ¢ aplicada. E uma
técnica de custo elevado, despende muito tempo e o formato das pecas é limitado. Na maioria
das vezes, o corpo cerdmico chega ao final do ciclo ja sinterizado.

A vantagem deste método é a eficiéncia na eliminagdo da porosidade, especialmente em

materiais altamente covalentes.

2.4.3 Prensagem Isostatica (CIP e HIP)

A prensagem isostatica pode ser dividida em prensagem isostatica a frio (cold isostatic
pressure, CIP) e prensagem isostéatica a quente (hot isostatic pressure, HIP).

No caso da prensagem isostatica a frio, um molde flexivel, geralmente elastomérico (borra-
cha, latex) é preenchido com p6 cerdmico e disposto em uma prensa onde o meio transmissor
de pressao é um fluido (agua, oleo, glicerina). A pressdo é transmitida pelo liquido que com-
pacta o p6 uniformemente em todas as direcoes. A aplicacdo de pressao em miltiplas direcoes
garante maior uniformidade de compactacao [18].

Na prensagem isostatica a quente, o p6 cerdmico é colocado dentro de um recipiente meta-
lico. O recipiente é introduzido em uma autoclave de alta pressdo e o meio transmissor de
pressao € um gas.

As pecas, geralmente, ja estao pré-conformadas. Apesar das limitagdes nos formatos, baixas
taxas de produtividade e o longo tempo de ciclo, a densificacao é alta e as pecas sdo livres de

defeitos [18].

2.4.4 Colagem de Barbotina (Slip Casting)

A barbotina é uma suspensao composta basicamente de p6 ceramico (70% volume), dgua
e aditivos (dispersantes, estabilizantes). Os componentes da suspensao sao pré-misturados e

homogeneizados em moinho de bolas.



20 2.4. Métodos de Conformagao

A moldagem é realizada em moldes de gesso que podem ser simples ou multipartidos. Os
moldes apresentam uma estrutura altamente porosa, estes poros sao pequenos, inferiores a 1um
e absorvem a Agua através de "pressdo capilar". A Agua presente na barbotina é absorvida
pelo molde poroso, ocorre deposicdo das particulas do poé na superficie da cavidade interna do
molde (processo semelhante a filtracao).

Apos a formacao de uma parede com espessura minima desejada, o excedente da suspensao
é drenado, permanecendo o restante de dgua na parede formada que serd absorvido pelo molde

[18]. Este procedimento de conformacao esta ilustrado na Figura 2.8.

©) )

Figura 2.8: Etapas da colagem de barbotina: a) preenchimento do molde com a sus-
pensdo, b) formacdo da parede, c¢) drenagem do excedente e d) remocao da
peca formada. Adaptado da referéncia [18].

O processo comporta pecas com relativa complexidade, desde que se facam adaptagoes com
uso de pinos ou mandris nao-absorventes, de acordo com a necessidade.

Pegcas solidas (solid casting) e pegas ocas (drain casting) podem ser obtidas por esta técnica
e a aplicacdo de vacuo pode ser usada para acelerar o processo, pois quanto menor o tamanho

de particula, mais lento é o processo de deposicdao. Pode-se ainda empregar pressao externa,
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usando moldes poliméricos porosos ou também colagem centrifuga.

O processo de colagem de barbotina é largamente utilizado na fabricacao de recipientes,
loucas sanitarias, etc. KEste processo apresenta custo relativamente baixo e é muito antigo,
embora seja lento e os moldes apresentem curta vida atil. Também apresenta limitacoes

quanto a complexidade das formas [20, 25, 28].

2.4.5 Colagem de Fita (Tape Casting)

No processo de colagem de fita prepara-se uma suspensao com pé cerdmico que contém
aproximadamente 50% em volume de ligantes organicos. O objetivo é conseguir um material
altamente pléastico, com grande ductilidade.

Este método permite a obtencdo de fitas bastante finas que podem ser posteriormente

cortadas, perfuradas ou estampadas.

2.4.6 Extrusao (Extrusion)

No processo de extrusdo prepara-se uma massa plastica com aditivos organicos ou 4gua,
que sdo postos em uma extrusora, conforme ilustra a Figura 2.9. A extrusora (que pode ser
a vacuo ou nao), for¢a o material plastico através de uma matriz com perfil adequado, de tal
maneira que se obtém uma peca com simetria ao longo da direcdo da extrusora. Esta técnica é
muito utilizada na industria tradicional de cerdmicas para produzir perfis longos, barras, tubos,

tijolos, isoladores, etc. E um método de baixo custo e grande volume de producdo [18, 25].

2.4.7 Moldagem por Injecao (Injection Molding)

Processo semelhante & injecdo de plasticos, contudo ndo ha producdo continua como no
caso de extrusdo. O material para injecdo consiste de uma suspensao de pé cerdmico com
polimeros termoplasticos e aditivos. O material é pré-aquecido na injetora a uma temperatura

na qual o polimero tenha uma viscosidade suficientemente baixa para fluir quando pressao for
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I B

T B

Figura 2.9: Extrusora a vacuo: A) sistema de mistura, B) orificios restritivos, C) lamina
helicoidal, D) eixo, E) segunda helicoide. Adaptado da referéncia [25].

aplicada. Através deste método, pode-se conformar modelos tridimensionais, aumentando-se
a complexidade das formas obtidas.

Este método pode utilizar alta ou baixa pressdo. O processo de moldagem por injecao
que utiliza alta pressdo, também chamado de método convencional, utiliza injetoras similares
as empregadas na injecao de plasticos. Uma suspensido contendo p6 cerdmico e um polimero
fundido é preparada, homogeneizada e posteriormente granulada em forma de pellets, conforme
a Figura 2.10. Este material é posto na injetora, fundido novamente e injetado em uma matriz
metalica. A moldagem por injecdo em baixa pressido, também conhecida como moldagem a
quente (hot molding ou slip injection molding) utiliza ar comprimido na injegao [26].

O sistema ligante é um composto & base de ceras e polimeros, com baixo ponto de fusao,
sendo que a suspensdo é geralmente preparada na prépria injetora, e as temperaturas de tra-
balho sao baixas em relacao & moldagem em alta pressao 6, 20]. O processo de moldagem por
injecdo propicia a confeccao de pegas cerdmicas com formas complexas, em grande quantidade,
com rapidez e excelente reprodutibilidade.

Em relagdo a moldagem por injecéo convencional (alta pressao), a moldagem por injecéo em
baixa pressao apresenta a vantagem de nao necessitar de moldes resistentes a grandes esforgos

mecanicos.
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Figura 2.10: Esquema de moldagem por injecdo convencional. P6 e aditivos sdo mis-
turados, fundidos, granulados, e em seguida, colocados na injetora, fundidos
novamente e injetados. Adaptado da referéncia [26].

2.4.8 Colagem de Gel (Gel Casting ou Gel Forming)

Fusao entre o processo de colagem de barbotina com a moldagem por injecdo em baixa
pressdo. Neste processo é empregado um mondmero em solugdo, que pode ser polimerizado
com um solvente agregado [25]. O monémero propicia baixa viscosidade ao veiculo orgénico na
moldagem do pd cerdmico e, com a cura do gel, a pasta cerdmica fica imobilizada no formato
moldado. O solvente é removido por secagem, restando apenas o polimero. A resisténcia a
verde é alta, permitindo acabamentos por usinagem, o polimero é removido durante a sinteri-
zacao. Pode-se também, utilizar dgua e agar, injetados a baixa pressao.

Existem muitos processos de conformacao que necessitam de usinagem como etapa comple-
mentar, anterior ao processo de consolidacao térmica, para atingir o formato desejado. Neste

caso, especificamente, a usinagem a verde é considerada um processo de conformacao.
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2.4.9 Prototipagem Rapida (Rapid Prototyping)

Uma das técnicas de conformagao que vém se destacando nos tltimos anos é a prototipagem
rapida. A prototipagem rapida abrange uma variada classe de técnicas. Em carater de exemplo
temos a estereolitografia [29] ilustrada na Figura 2.11.

Filmes de resina foto-curavel contendo pé ceramico (silica, alumina ou hidroxiapatita) sao
curados por laser ultravioleta. As pecas sdo construidas a partir de um modelo tridimensional

criado, por exemplo em CAD*  em uma sequéncia de deposigao de camada e cura [30].

. Sistema de
Escaneamento
Laser ‘\

Camadas de
Resina Solidificada

Feixe de Laser

Resina Liquida

Plataforma Movel

Figura 2.11: Processo de estereolitografia com solidificagdo promovida por laser. Adap-
tado da referéncia [32].

2.5 Secagem, Extracao de Ligantes e Pré-Sinterizacao

Apo6s o processo de conformagao, a etapa seguinte é a da secagem, direcionada aos processos
que utilizam conformacao hidroplastica a imido, como a colagem de barbotina, por exemplo.
Para os processos que utilizam aditivagdo orginica, com polimeros e ceras, a etapa que segue
é a extragao de ligantes.

A extracao de ligantes geralmente se processa a quente e pode ser em atmosfera normal,

atmosfera controlada, sob vacuo, absorcdo em leito de p6, extracdo por solventes, extracao

*Do inglés, Compute Aided Design.
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catalitica, extracdo supercritica. A extracfo em leito de po evita a deformacio das pecas
durante o processo de remo¢ao do ligante. Este processo é conhecido como wicking [26]. A
extracao de ligantes por wicking pode se mostrar extremamente complexa no que se refere a
programacao de temperatura e a selecao do ambiente ao qual a amostra é submetida, e pode
levar varias semanas [6].

Esta etapa é critica em muitos dos processos de fabricacdo de ceramicas. A remocao da
agua, no caso da colagem de barbotina, e a extracdao de ligantes organicos na moldagem por
inje¢do, causam perdas quando se fabricam grandes componentes com segoes espessas [6]. Os
ligantes termoplésticos utilizados na moldagem por injecao de cerdmicas sao multicomponentes
[31] e sua remogao dos corpos a verde é baseada em trés mecanismos: evaporagao, degradagao
térmica e degradagdo oxidativa. Devido ao baixo peso molecular destes componentes eles nao
estao sujeitos a cisao das cadeias e a perda de massa é resultado da difusdo através da superficie
do corpo ceramico ou da interface liquido-vapor na evaporagao [32].

M. Trunec produziu pecas por injecao com diferentes geometrias para avaliar o comporta-
mento da extragao de ligantes. O ligante que foi utilizado continha 50% de (EVA) copolimero
etileno-vinil-acetato, 34% de parafina e 16% de acido esteérico. Observou, também, que com a
queda da razao area superficial em fungao do volume da peca (A/V) a temperatura de remoc¢ao
do ligante foi deslocada para um valor maior. Através de experimentos com diferentes taxas
de extracao de ligantes, pode ver que a reducao da taxa de extracao, particularmente no inicio
da extragdo, permite obter estruturas mais homogéneas e sem defeitos [32].

Esta etapa deve ser rapida, para se tornar econémica, mas nao tanto, a ponto de danificar
as pecas com formacao de trincas, empenamento, bolhas, etc.

Uma vez que o ligante foi removido da peca com sucesso, esta pode ser pré-sinterizada
em uma temperatura intermediria, tipicamente 1000°C. Nesta etapa inicia a formacado do
pescoco entre os graos o que garante uma resisténcia minima necessaria ao manuseio dos corpos
ceramicos [26]. Apos o resfriamento, as pegas podem receber algum tipo de acabamento e serem

encaminhadas para a sinterizacado.
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2.6 Sinterizacao

Sinterizagdo é o processo de unido entre as particulas de p6é cerdmico por efeito do aque-
cimento em alta temperatura. Em outras palavras, a sinterizacdo pode ser vista como a
consolidacao térmica de uma peca a verde, sem ligantes, através da reducao da porosidade,
por processos difusivos e coalescimento das particulas, o que leva a um grande aumento na
resisténcia mecanica e reducao da porosidade e do volume [18].

A forca motriz que promove a sinterizacao de um poé previamente compactado é a reducao
de sua energia superficial. A unido entre as particulas é promovida por movimentos atdémicos
que atuam no sentido de eliminar a alta energia associado a um pé nao sinterizado.

A energia superficial, por unidade de volume, é inversamente proporcional ao didmetro da
particula. As forcas de natureza superficial reduzem a érea para minimizar a energia superficial
livre. Particulas menores, com maior energia superficial por unidade de volume, sinterizam
mais rapidamente. Simultaneamente, pode ocorrer crescimento de grao [18].

A sinterizagdo pode ocorrer por varios mecanismos, como descrito na Tabela 2.5.

Tabela 2.5: Mecanismos da sinterizacdo. Adaptado da referéncia [18|.

Tipo de Sinterizagao | Mecanismo de Transporte | Forca Motriz
Fase-Vapor Vaporizagao-Condensagao APV*
Estado-Soélido Difusao AG ou Apf
Fase-Liquida Fluxo Viscoso-Difusao P, v,
Reativa Fluxo Viscoso-Precipitacao Pe, s

*Variagao na pressao de vapor;
TVariacdo da energia livre de Gibbs ou no poténcial quimico;
'Variacdo na pressio capilar ou tensio superficial.

Os principais estiagios da sinterizacao em fase sélida sdo: a formagao do "pescogo", que é
estagio inicial ou ponto inicial de contato entre as particulas, como estd ilustrado na Figura
2.12 [18]. O encolhimento e diminuigao da porosidade que é a fase intermediéria, e o estagio
final no qual se forma o contorno de grao e a area de contato entre os graos é maxima. A

sinterizacdo no estado sélido ocorre quando a temperatura do processo é da ordem de 70% da
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Figura 2.12: Processo de sinterizagdo em fase solida: a) particulas empacotadadas, b)
inicio da unido dos graos, c) coalescimento das particulas e d) reducao da
porosidade e formagao do contorno de grao [31].

temperatura de fusdo do material, e ocorre apreciavel difusdo na fase solida. A forca motriz
da sinterizacdao no estado sélido é a diferenca de energia livre ou potencial quimico entre as
superficies livres das particulas e os pontos de contato entre as particulas adjacentes. Como
as particulas estao em contato umas com as outras, com o aumento da temperatura ocorre um
coalescimento e formagao de uma juncao entre elas descrita como pescoco [18].

Posteriormente ocorre a reducdo da porosidade e a densificacdo, com o crescimento dos
graos. A sinterizacdo sem fase liquida é muito usada na produgdo de ceramicas avancadas.

A forma geral do modelo do mecanismo de transporte de material por difusdo na regiao de
contato entre duas particulas é dada pela equacao 2.1. Examinando a equacao 2.1 podemos
ver que o didmetro da particula tem maior efeito na taxa de sinterizacdo. Particulas menores
apresentam uma maior taxa de sinterizacdo. Apesar de ndo ser evidente pelo exame da equacao,
a temperatura também tem um efeito importante. Este efeito é devido a relacao exponencial

da temperatura com o coeficiente de difusdo [18].
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crvead Dt
AL_(K’)/CL D t) 2.1)

onde:
. %—OL = taxa de sinterizagao (encolhimento);
e v = energia superficial;

e ¢® = volume atoémico de difusdo;

e D* = coeficiente de difusao;

T = temperatura absoluta;

e K = constante de Boltzman;

e d = diametro da particula;

e { = tempo;

e k = constante dependente da geometria.

O expoente n é tipicamente 3 e m varia entre 0,3 e 0,5. Este modelo matemaético concorda
com dados do estagio inicial da sinterizacao. Quando se inicia o crescimento de graos, modelos

mais complexos sao necessarios [18, 19, 26].

2.7 Processos de Acabamento

O acabamento é a parte do processamento que visa dar ao produto as dimensdes finais
e o tratamento superficial compativeis com o uso a que este se destina. Pode ser realizado
apés a pré-sinterizacdo, por usinagem ou lixamento, ou ap6s a sinterizagdo, para se conseguir
reprodutibilidade nos produtos sinterizados utilizando-se a usinagem, que envolve em geral as

etapas de retifica e polimento. Isto encarece muito o processo, devido & dureza e fragilidade
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dos materiais cerdmicos. E pratica comum, o uso de ferramentas de materiais de alta dureza,
como o diamante.

Como regra geral para os materiais cerdmicos, uma superficie final com reduzida quantidade
de defeitos, contribui para o aumento da resisténcia mecéinica da peca ou componente, pela

reducdo de probabilidade de falha.

2.8 Propriedades Mecanicas dos Materiais Ceramicos

Durante os tltimos anos, cientistas e engenheiros adquiriram uma melhor compreensao dos
materiais ceramicos e de seu processamento. Descobriram que os minerais naturais poderiam
ser refinados e novas composigoes puderam ser sintetizadas para conseguir propriedades Ginicas
[15, 33].

Os materiais ceramicos mais resistentes mecanicamente e mais estaveis quimicamente pos-
suem estruturas cristalinas com ligagoes fortes nas trés diregoes [33]. Estas ligacoes, que podem
ser parcialmente ionicas e parcialmente covalentes, conferem s cerdmicas uma estabilidade re-
lativamente alta. Devido a isso, a temperatura de fusdo das cerdmicas é superior & dos metais
e materiais organicos [2] .

Diversos parametros podem influenciar nas propriedades mecénicas das ceramicas, tais
como: estrutura cristalina, microestrutura, defeitos e falhas, tensdes superficiais, temperatura,
atmosfera, taxa de deformagao, tamanho e geometria da amostra, entre outros [34].

A auséncia praticamente total de deformacao plastica em ceramicas é devido a falta de
mobilidade das discordincias em sua microestrutura [1, 2, 18, 33].

Irregularidades como poros, contornos de grao e cantos vivos produzem concentragoes de
tensoes que podem provocar a ruptura do material. Isto acontece porque nao ocorre deformacao
plastica e quando iniciada a fratura, esta se propaga de forma catastrofica [1]. A falha mecanica
das ceramicas ocorre fundamentalmente a partir de defeitos microestruturais. As principais

fontes de fratura nas cerdmicas policristalinas sdo trincas superficiais, originadas durante o
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acabamento das mesmas, poros, inclusoes e crescimento nao controlado dos graos durante o
processamento térmico.

Acima de um certo valor de tensao critica, as ceramicas sofrem fratura fragil. A fratura fra-
gil ocorre sem qualquer deformacao apreciavel e através de uma rapida propagacao de trincas.
O crescimento da trinca em ceramicas cristalinas se d4 geralmente através dos graos (trans-
granular) e ao longo dos planos de escorregamento (clivagem) especificos conforme ilustrado

nas Figuras 2.2 e 2.4.

2.8.1 Influéncia da Porosidade nos Materiais Ceramicos

Nos materiais ceramicos os poros constituem regides onde a tensdo se concentra, e quando a
tensao junto a um poro atinge um valor critico, forma-se uma trinca que se propaga, visto que
nestes materiais ndo existem processos suficientemente absorvedores de energia como aqueles
que ocorrem durante a deformacao de metais ducteis |1, 33].

Assim, uma vez criadas condigbes para o inicio da sua propagacdo, as trincas prosseguem
aumentando até que ocorra a fratura. Os poros também sao prejudiciais para a resisténcia dos
materiais ceramicos porque reduzem a area da secdo transversal, através da qual é aplicada
a carga e, consequentemente, fazem com que haja reducao da tensao maxima que o material
pode suportar.

Para a maioria das técnicas de fabricacao de pegas cerdmicas o material de origem encontra-
se na forma de pd. Apos a compactacao ou conformacao destas particulas na forma desejada,
existirao poros ou espacos vazios entre as particulas de p6. Durante o processo de sinterizacao,
a maior parte da porosidade serd eliminada. Entretanto, frequentemente, a eliminacdo de poros
é incompleta, e alguma porosidade residual ird permanecer. Deste modo, o tamanho e a fragao
volumétrica de poros dos materiais sdo fatores importantes que afetam sua resisténcia [1, 18,
33]. Qualquer porosidade residual terd uma influencia negativa, tanto sobre as propriedades
elasticas, quanto sobre a resisténcia mecéanica.

Foi observado para algumas ceramicas que a magnitude do médulo de elasticidade diminui
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em fungao da porosidade, de acordo com a seguinte relacao [1]:

E=Fy(1-1,9P+0,9P%) (2.2)
onde:
e £ = moédulo de elasticidade a 25°C;
e [y = modulo de elasticidade para o material sem porosidade a 25°C;

e P = porosidade %.

Pode-se evidenciar a influéncia da porosidade no médulo de elasticidade e na resisténcia a

flexao na Figura 2.13 para a alumina & temperatura ambiente [1].
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Figura 2.13: Influéncia da porosidade no médulo de elasticidade, e na resisténcia a flexao,
para materiais ceramicos [1].

A resisténcia a fratura de um material sélido é uma funcao das forcas de coesdo que existem
entre os dtomos. A resisténcia coesiva tedrica de um sélido elastico fragil foi estimada como
E/10, onde E representa o modulo de elasticidade. No entanto, as resisténcias a fratura obtidas
experimentalmente estdo entre dez e mil vezes abaixo deste valor teorico [1].

Em 1920, A. A. Griffith propos que essa discrepancia entre a resisténcia a tragdo tedrica
e a observada poderia ser explicada pela presenca de defeitos ou trincas muito pequenos,

microscopicos, que existem sob condi¢oes normais na superficie do corpo de um material. Estes
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defeitos deterioram a resisténcia a fratura, pois uma tensdo aplicada pode ser amplificada ou
concentrada na extremidade da trinca. Essa trinca pode ser visualizada na Figura 2.14 onde

esta representado um perfil de tensdes através de uma secao reta [1, 34].
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Figura 2.14: Representacao do perfil de uma trinca em material ceramico. Adaptado da
referéncia [1].

Admitindo-se o formato eliptico da trinca e que sua orientacao é perpendicular & direcao

de aplicagdo da tensdo, a tensdo maxima na ponta da trinca,o,,, é igual a:

1+2<;>U1 (2.3)

Onde o9 representa a magnitude da tensao de tracao nominal que estd sendo aplicada, p,

Om — 00

representa o raio de curvatura da ponta da trinca (detalhe da Figura 2.14), e a representa o
comprimento de uma trinca superficial, ou metade do comprimento de uma trinca interna.

Para uma microtrinca relativamente longa, que possui um raio de curvatura pequeno na

1/2

sua ponta, o fator (a/pp)"/* pode ser muito grande (> que a unidade), sob estas circunstancias
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a equacao 2.4 toma a forma:

o\ /2
Om = 200 <> (2.4)
Pp

Sendo assim, o, serd muitas vezes maior que ogg.

E importante frisar que a amplificacdo da tensdo nio fica restrita a estes defeitos microsco-
picos, ela pode ocorrer em descontinuidades internas de dimensées macroscépicas como vazios,
arestas vivas e nos entalhes em grandes estruturas [1].

R. W. Rice destaca que quando a rota de processamento é a tecnologia do p6, isto resulta
em uma fracdo de poros residual involuntaria em decorréncia da limitacdo do processo de
sinterizagao ou pela otimizagao tecnologica [35]. A possibilidade de se controlar os poros para
controle e otimizacao das propriedades é que impulsiona os estudos para compreensao de sua
relacdo, o que necessariamente passa pelo modelamento do(s) mecanismo(s) envolvido(s) nesta
relacao [36].

Dentre as propriedades mecénicas, o efeito da porosidade tem sido estudado principalmente
no mddulo de elasticidade e na sua resisténcia a flexdo. H4 duas principais vertentes de modelos
que preveém este efeito: modelos baseados em geometrias ou drea da segdo transversal que
suporta o carregamento; e modelos baseados em micro-mecanismos que envolvem concentracao
de tensdo ao redor dos poros [35].

Na Figura 2.15 podemos visualizar a variagdo dos médulos de Young, cisalhamento e vo-
lumétrico em funcdo da porosidade para alumina sinterizada em diferentes temperaturas [36]
e podemos ver que os dados experimentais de Yoshimura e colaboradores concordam com a
Equacdo 2.2, ou seja, apresentam um comportamento descrito por uma equacao polinomial.

As equagoes A a H na Tabela 2.6 representam os modelos baseados na area de carregamento
e sdo empiricas ou semi-empiricas, pois os pardmetros das equacdes sao obtidos pelo ajuste
nos resultados experimentais.

A interpretacao dos ajustes geralmente é realizada com base em uma geometria de distri-

buigdo de poros ou de particulas solidas. A regra das misturas (modelo de Voigt), que é uma
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Figura 2.15: Resultados dos mddulos de Young (E), de cisalhamento (G) e volumétrico
(k) em funcao da porosidade. Adaptado da referéncia [38].

forma particular da equagdo linear (Eq. A) supondo b=1, relaciona a propriedade diretamente
com a fracao volumétrica, ou fracdo em area média da secao da parte sélida. Entretanto, a
maioria das propriedades mecénicas apresenta diminuicao mais acentuada com a porosidade
do que a prevista pela regra das misturas [33].

Diversos modelos de fragdo em area efetiva ao carregamento, que tém sido denominado
por Rice de area sdlida minima (ASM), tém sido propostos com diferentes geometrias de
poros, particulas solidas e/ou carregamento. A caracteristica basica destes modelos é que a
propriedade decai inicialmente de forma aproximadamente linear (semi-log) e depois apresenta
rapido decréscimo levando a um valor zero em uma porosidade critica, P,., que é o limite de
percolagdo das particulas [35].

R. W. Rice observou que o valor do parametro b depende dos métodos de consolidacao dos
materiais cerdmicos: valores baixos de b para ceramicas conformadas por extrusao e valores

elevados para cerimicas prensadas a quente estariam relacionadas com as caracteristicas dos
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Tabela 2.6: Equacoes semi-empiricas (A a H) de constantes elasticas em fungao da po-
rosidade. Adaptado da referéncia [38|.

Autor(ano) Equagao Indice
— M=My(1-bP) (A)
— M=Mo(1-b,P + 1-byD) (B)

Knudsen(1959) - -

Spriggs(1961) M=Mjyexp(-bP) (C)
Hasselman(1962)  E—Eol-AP/[1+(A-1)P|=Eo(1-P)/(1+bP) (D)
Martin e Haynes(1971) E=Egexp(1-bP?/3) (E)
Wang(1984) E=Egexp(-b1P + -byP?) (F)
Phani e Niyogi(1987) E—Eo(1.P/P.)" (G)
Lan et al(1994) M=Mo(p - po)/(1- po) = Mo(1 - P/P,)  (H)

M pode ser substituido por E, G ou k, o subscrito 0 indica a propriedade com porosidade zero.

poros [35].

Estes modelos (ASM) sao aplicaveis as propriedades que sao determinadas pela transmissao
de tensdo ou por fluxo condutivo, como as propriedades mecéanicas e as condutividades térmica
e elétrica, mas nao sdo aplicaveis a propriedades que dependem da massa, como capacidade
calorifica, indice de refracdo e constante dielétrica, neste caso as propriedades seguem a regra

das misturas [35].
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2.9 Molas Ceramicas

Molas sdo componentes mecéanicos fundamentais que formam a base de muitos sistemas
mecénicos. Frente a outros componentes, elas sofrem deformacdo quando submetidas a um
esforco (tragao, tor¢ao, compressao) e conforme sua habilidade, podem facilmente armazenar
e recuperar a energia mecanica. Assim sendo, molas devem possuir alta resisténcia contra a
forca aplicada [37, 38].

Por esta razao, materiais com alta resisténcia, como os acos de alto carbono tem sido e
continuam sendo os materiais mais utilizados na produgao de molas. Entretanto, o aumento da
eficiéncia em muitos sistemas mecénicos fez surgir uma nova demanda, e tornou-se importante
a introducao de molas com maior capacidade de absor¢ao de energia. Além disso, ha a necessi-
dade de molas que resistam a diferentes condigoes de trabalho, por exemplo, alta temperatura,
alta resisténcia ao desgaste e a corrosao [9, 10].

Um caminho para satisfazer esta demanda ¢é a introducao de novos materiais para producao
de molas. As ceramicas tem este potencial, com excelente resisténcia ao aquecimento, baixa
densidade, alta resisténcia a altas temperaturas e boa resisténcia ao desgaste e & corrosao
comparadas a outros materiais. Portanto, h4 um crescente interesse na fabricacdao de molas
ceramicas [20, 37, 39, 40].

O coeficiente de perda é um pardmetro dimensional muito importante no ciclo de carre-
gamento de uma mola e é importante na selecdo de materiais para molas [12, 37, 40]. Ele
relaciona a fracdo de energia mecénica perdida no ciclo tensdo-deformacgdo de uma mola.

Se um material é carregado linearmente, a tensao o, aplicada apresenta uma deformagao €,
correspondente. Esta é a energia elastica da deformacdo armazenada por unidade de volume,
u=1/2E¢%, onde E ¢ o médulo de Young [40].

Se o material é descarregado, ele dissipa esta energia AU. O coeficiente de perda n por

radiano pode ser definido como:
AU

- (2.5)

Ui
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Um alto coeficiente de perda é desejavel para absorver vibragoes enquanto que um baixo
coeficiente de perda transmite a energia mais eficientemente. Por outro lado, desde que uma
minima perda de energia é desejavel, o material que é usado para molas deve ter um baixo
coeficiente de perda.

Os elastomeros apresentam alto coeficiente de perda (7 = 1) e as ceramicas avancadas tem
o menor coeficiente, aproximadamente quatro ordens de magnitude (n — 107*), porém sio
materiais frageis. Os acos de alto carbono tem coeficiente de perda maior que as cerimicas
[12].

Outro fator de grande relevancia que deve ser levado em consideracao é a resiliéncia do
material que é a capacidade de um material absorver energia quando é deformado elasticamente
e depois, com a remocio da carga, recuperar essa energia. A propriedade associada é o modulo
de resiliéncia, U,., que representa a energia de deformacao por unidade de volume exigida para
tensionar um material desde um estado inicial, com auséncia de carga, até a sua tensao limite
de escoamento |1, 37].

O moédulo de resiliéncia para um corpo-de-prova submetido a um ensaio de tragao uniaxial
é a area sob a curva tensdo-deformacao plotada até o limite de méaxima tensdo anterior ao

inicio do escoamento.

U, :/lade (2.6)
0

considerando uma regiao linear elastica e ¢ = E/op o médulo de resiliéncia pode ser dado
por:

1
Ur = —01€1 = — (27)

onde €; representa a deformacdo no momento do escoamento conforme ilustrado na Figura
2.16. Os materiais resilientes sdo os que apresentam alta resisténcia a deformacado e baixos
médulos de elasticidade. Materiais que apresentam estas caracteristicas sao utilizados para
fabricacdo de molas [1, 12]. Uma das crescentes demandas para molas esta relacionada as

condicoes de trabalho onde elas sao aplicadas. Neste ponto, os materiais utilizados atualmente
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Figura 2.16: Grafico Tensao versus Deformacao para um material resiliente. Adaptado
da referéncia [1].

para molas apresentam limitagbes com respeito a temperatura e resisténcia a abrasao [8-10].

Com ceramicas como Al,O4, ZrO,, Si;N, ou SiC, é possivel trabalhar em altas tempera-
turas, aproximadamente 1000°C, o que nao é possivel com a maioria dos materiais.

Sato e colaboradores investigaram as propriedades mecénicas de molas cerdmicas feitas
com SizN, em diferentes temperaturas [8|. Eles observaram que a resisténcia a fratura nao se
altera até 1000°C, mas o modulo de Weibull e o valor das constantes elasticas diminuem de
acordo com resultados de R. G. Munro [24].

Hamilton e colaboradores investigaram as propriedades mecanicas de molas de ZrO, par-
cialmente estabilizado com MgO. Eles mediram a deflexdo wversus a carga aplicada a tempe-
ratura ambiente e também em altas temperaturas e observaram que as molas seguem a lei de
Hooke nos dois sistemas [10].

Andreola e colaboradores produziram molas cerdmicas de Al,O,4 e ZrO, estabilizada com
Y,0, por LPIM, mediram a deflexdo versus a carga aplicada a temperatura ambiente e ve-

rificaram uma maior resisténcia para molas de alumina e uma maior deflexdo para molas de
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Zr0O,, que apresenta tenacidade & fratura superior a alumina [20].

Wright e colaboradores investigaram o efeito da qualidade superficial de uma suspensao
polimero-ceramica usada na fabricagao de molas de Al, O, por extrusdo e avaliaram a influéncia
dos provaveis defeitos de processamento [41].

Nohut e Schneider avaliaram através de modelagem numeérica computacional a probabi-
lidade de falha de molas ceramicas de Siz;N, sob compressao e observaram que os defeitos
superficiais sao criticos para esta geometria [40].

A literatura sobre molas ceramicas é relativamente restrita e trata principalmente da confor-
magao pelo processo de usinagem [10], pelo processo sol-gel, ou ainda, por extrusao [9, 41],
sendo que nestes dois Gltimos processos, as molas acabam sofrendo deformacoes.

Como existem poucas referéncias sobre molas ceramicas na literatura, os dados sdo limita-
dos e 0s modelos que caracterizam o desempenho da mola nao estao totalmente desenvolvidos.
Consequentemente, sdo utilizados modelos de equactes aplicdveis a molas metéalicas, na tenta-
tiva de estudar o comportamento das molas ceramicas [10].

Em geral, as molas com espagamento entre espiras maior, comprimem mais facilmente que
as molas com espacamento menor. Sendo assim, as molas com o espacamento menor terao
uma resisténcia maior as cargas aplicadas. Para uma mola obedecer a Lei de Hooke, a deflexdo

deve variar linearmente com a carga aplicada [10]. A Lei de Hooke ¢ dada pela a equagao 2.8.

P=Kf (2.8)

onde:
e P = carga aplicada na mola;
e K — constante de proporcionalidade;
e f = deflexdo sofrida pela mola.

Hamilton e colaboradores apresentaram equacoes modificadas baseadas na Lei de Hooke
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para determinac¢do da deflexdo utilizando o mdédulo de cisalhamento G. A equagao 2.9 foi

desenvolvida para uma mola com se¢do transversal retangular conforme Figura 2.17[10].

Figura 2.17: Dimensdes de uma mola tipica com se¢ao retangular. Adaptado da refe-
réncia [9].

Fo 3mrPRng, » 1
- 8Gh! a/b— 0.627 [tanh (7b/2a) + 0.004]

onde:
e R = raio da mola;
e P = carga aplicada na mola;
e n, = namero de voltas (espiras ativas) da mola;
e a,b = dimensbes da mola, de acordo com a Figura 2.22.

Hamilton também enfatiza a contribuicao do médulo de cisalhamento efetivo, Gery como
fator determinante no desenvolvimento de equages de molas [10].
O moédulo de cisalhamento depende nao apenas das propriedades mecanicas do material

que esta sendo considerado, mas também da orientacao da estrutura dos graos, da composicao
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quimica, de diferencas de temperatura e do processo de manufatura. Isto pode ser expresso na
forma da equacgao 2.10.

Gepr = Gm + Ge (2.10)

onde Gfr ¢ o médulo de cisalhamento efetivo, Gy, € o médulo de cisalhamento em fungao do
material e G, é o modulo de cisalhamento em fun¢ao do método de conformacao empregado.
O mo6dulo de cisalhamento em funcdo do material empregado varia com a temperatura e

pode ser determinado por:

Gy = Go(1 —mT) (2.11)

onde Gy é o modulo de cisalhamento a 0°C, m é o coeficiente de temperatura que pode ser
determinado através de dados tabelados e T' é a temperatura do material em °C. Esta é uma
forte evidéncia de que as propriedades das molas ndo dependem apenas de sua geometria, mas
também do método de conformacao.

Ao aplicar solucao semelhante para molas com secdo circular, podemos inferir que a constante
da mola é também um parametro que determina a carga que uma mola é capaz de suportar
e depende nao apenas do material de que a mola é feita, mas também de sua geometria. Isto
foi observado por Qiu e Ren que apresentaram a relagdo da constante de mola para molas com

se¢ao circular [39].
Gd*

Kogg = —
cal 8naD3

(2.12)

onde:

K4 = constante da mola calculada (N/mm);
e G = modulo de cisalhamento (GPa);
e d = diametro do fio (mm);

e 1, = namero de espiras ativas (n, = n;-1);

D = diametro médio da mola (mm).
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A equagio 2.12 leva em consideracao os fatores geométricos da mola e K .4 e G sao pro-
porcionais, evidenciando-se que existem quatro modelos basicos de terminagoes para molas de

compressao conforme a Figura 2.18.

Plano ] Esquadrejado
Plano Fsmerilhade Esquadrejado Fsmerilhado

nt=1 n*=2 n*=2
m‘na ne=nt-1 na=nt-2 e =nt-2

Figura 2.18: Representacao dos quatro modelos de design de molas. Adaptado da refe-
réncia [33].

A Figura 2.18 traz os principais modelos de molas de compressao e a Tabela 2.6, as consi-
deragoes geométricas de calculo para cada modelo. Na Figura 2.19 temos a ilustracao de uma

mola de compressao que mais se assemelha as molas produzidas neste trabalho [42].

Tabela 2.7: Modelos de molas de compressao. Adaptado das referéncias [33,34].

Termo Plano Plano Esquadrejado Esquadrejado
Esmerilhado Esmerilhado
n* 0 1 2 2
g | ng ng +1 ng + 2 ng + 2
Ly 8 png +d p(ng + 1) png + 3d png + 2d
LY d(ng + 1) dny d(ng + 1) dny
pl (Lo —d)/ne  Lo/(ng +1) (Lo — 3d)/na (Lo — 2d)/na

*Final da mola;

"Numero de espiras total;
INamero de espiras ativas;
§Comprimento livre;
YComprimento solido;
IPasso da mola.

Outra forma de avaliar o desempenho de molas metalicas bastante citado em livros de design
e elementos de méaquinas consiste na obtencdo da constante da mola através da frequéncia

natural de vibragao do material da mola [37, 38|.
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Figura 2.19: Dimensoes de mola com secdo circular e final plano esmerilhado [38].

As frequéncias naturais de vibragdo de uma mola cilindrica helicoidal podem ser calculadas
tratando-se a mola como uma barra de segdo circular reta [43]. As frequéncias vibracionais (f)

dos modos normais longitudinais de uma barra livre de comprimento L sdo dadas por

NCs
= 2.1
/ 2L (2.13)

onden=1,2,3,... e cs éa velocidade de propagacdo do som no sélido. Para uma barra fina,

cs € aproximadamente igual a velocidade do som em uma barra infinita,

Cg —

E
" (2.14)

onde F é o modulo de Young e p é a densidade do material. Substituindo a equacao 2.14 em

2.13 temos, para o modo de vibracdo fundamental (n=1),

1 BV 1 FAL
F=oi\m “2zV (2.15)
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onde m é a massa e V(=AL, o produto da area da base pelo comprimento) é o volume da
barra.

Em termos do médulo de Young e de suas dimensoes, a constante da mola de uma barra
é dada por K = FEA/L. Substituindo em 2.15, obtemos a frequéncia de vibragao do modo

longitudinal fundamental de uma barra e, consequentemente, de uma mola, dada por

Jres = Lx (2.16)

2V m

O ensaio de frequéncia natural de vibracdo é um método ndo destrutivo para se obter
a constante da mola. Na equacdo 2.16 podemos observar que a frequéncia é inversamente
proporcional a raiz quadrada da massa da mola, portanto molas com massas pequenas irdo
apresentaram valores de frequéncia de vibracao altos.

Neste capitulo foram discutidas as principais caracteristicas dos materiais ceramicos e des-
critos os varios procedimentos empregados, desde a conformagéo até o processamento final de
pecas ceramicas para distintas aplicagoes. Foram enfatizadas também as propriedades mecé-
nicas dos materiais cerdmicos e os fatores que contribuem para alteracdo destas propriedades.
Foram também abordados os principais métodos de fabricagdo de molas ceramicas e a de-
pedéncia da geometria das molas com a resisténcia mecanica e a adaptagao de um método
nao destrutivo para obter a constante da mola através da frequéncia natural de vibracao do
material de fabricacdo da mola.

No Capitulo 3, serd abordado e detalhado o processo de injecao de cerdmicas com suas

particularidades.



Capitulo 3

Moldagem por Injecao de Ceramicas

3.1 Producao de Ceramicas através da Técnica de Moldagem
por Injecao

A moldagem por injecao é uma técnica de alta produtividade, largamente utilizada na
producdo de pecas de materiais termoplésticos. A ampla gama de formatos e tamanhos que
podem ser obtidos por esta técnica levaram ao seu uso, com algumas adaptacoes, para a
produgao de ceramicas avangadas [26, 31, 44]. O processo de moldagem por injegao de materiais
cerdmicos existe j4 ha algum tempo, e tem sido constantemente aperfeicoado, pois ndo surgiu
ainda substituto que seja confidvel para a producdo de pecas complexas em grande quantidade.

A moldagem por injecao em alta pressao geralmente utiliza polimeros como ligante principal
ou primario, isto é, o ligante em maior quantidade em uma composicdo. Estes componentes sdo
utilizados para dar fluidez & suspensdo no momento da injecao, com a finalidade de preencher
completamente a cavidade do molde e formar a peca. A formulacdo empregada deve garantir
uma boa estabilidade dimensional da pega durante o processo de extracido de ligantes. A
mistura de ligantes geralmente apresenta uma viscosidade alta, o que requer pressoes altas na
inje¢do, moldes mais resistentes e, portanto, maior custo [6, 20|.

No caso da moldagem em baixa pressdo, o ligante é uma composi¢ao de ceras com baixo
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ponto de fusdo, o que torna o processo mais viavel economicamente, pois a suspensao fundida
apresenta maior fluidez, reduzindo custos de equipamentos, moldes e producao. A Figura 3.1
apresenta alguns fatores essenciais na selecdo da técnica de moldagem por injegdo de pos e

suas vantagens em relacdo a outras técnicas de moldagem.

Flexibilidade de

Materiais
Acabamento Baixo Custo
Superficial + ‘ de Produgio
Preciso
Boas Formas
Propriedades Complexas

Figura 3.1: Fatores de impacto na selecdo da moldagem por injecao. Adaptado da refe-
réncia [25].

O principal problema no método de moldagem por injecao consiste na extragao de ligantes,
debinding, empregados na preparacao da suspensao para inje¢ao. Devido & baixa fluidez nesta

etapa do processo, podem surgir rachaduras e distor¢coes nas pecas.

3.2 Sistemas de Injecao

No processamento a alta pressao (50 - 150MPa) sdo utilizadas injetoras convencionais para
materiais poliméricos. A tecnologia empregada é muito semelhante & utilizada na fabricagio
de termoplésticos. Devido & alta abrasividade da suspensao cerdmica com polimeros, ocorre o
desgaste dos equipamentos e moldes. Neste caso, o interior deste deve ser revestido com mate-
rial resistente & abrasdo. Pode-se controlar temperatura, pressao e velocidade de alimentacao

neste processo.
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Temperatura e pressao podem ser controladas em diferentes posicoes, como na alimentacao
e na saida. Outro problema relacionado & moldagem por injecdo convencional é a homoge-
neizacao da suspensao [26]. Uma representagao deste tipo de equipamento pode ser vista na
Figura 2.15.

Sistemas de injecao que operam em baixas pressoes, entre 0,2 - 0,6 MPa, também podem
ser usados para inje¢do de materiais cerdmicos. Este sistema de moldagem foi desenvolvido
por Griboski h4d mais de 50 anos [27]. Um sistema que opera a baixas pressdes e baixas
temperaturas é, sem duvida, indicado para estender a vida util dos moldes e também do
proprio equipamento de injecao.

Um esquema ilustrativo deste equipamento esté representado na Figura 3.2. Ele consiste
de um tanque cénico conectado a um tubo alimentador, ambos com sistema independente de
controle de temperatura. Uma batedeira planetaria de pas duplas faz a homogeneizagdo do
po ceramico com os ligantes e esta localizada na parte superior do tanque (tampa). Uma
bomba de vacuo estd concectada ao tanque para deaerar a suspensdo durante o processo de
homogeneizagao.

Na abertura do tubo de saida ¢ fixado o molde com auxilio de um sistema pneumético e
a moldagem ocorre com a inje¢do de ar comprimido sobre a suspensao no tanque. O controle
do sistema pode ser manual, semi-automatico ou automéatico, o que permite a producao de
pecas ceramicas em grande quantidade, quando comparada a outros métodos de conformacao,
citados no Capitulo 2.

O uso de ligantes a base de ceras e polimeros com baixo ponto de fusdo e baixa viscosi-
dade favorece o trabalho em baixas pressoes. O fato da suspensao de p6 cerdmico e ligantes,
apresentar baixa viscosidade, requer menores pressées de trabalho para a injecao.

O veiculo orgéanico nao é um componente final da peca ceramica, mas é o grande responsavel
pelo sucesso do processamento. Apresenta grande influéncia no empacotamento das particulas,
formacao ou dispersdo de aglomerados, extracdo de ligantes, precisdo dimensional e origem de

defeitos. Os ligantes organicos e componentes auxiliares do processo que fazem parte do veiculo
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Figura 3.2: Corte esquematico do tanque da injetora semi-automatica MIGL-33 Pelts-
man Corporation. Adaptado do catalogo do fabricante.

organico sdo aquecidos primeiramente no tanque da injetora e, apds fundirem acrescenta-se o
po seco em estufa em pequenas porcoes, sempre com agitacdo. Apds a adicdo da totalidade
do p6, o tanque é fechado e faz-se vicuo alternadamente a agitagao.

A moldagem por injegdo em baixa pressdo apresenta custos de processo menores, pois ha
menor desgaste de equipamento e moldes, resultando em menor contaminagio das pecas. O
equipamento e o processo sao simplificados, pois ndo hé necessidade de preparar a suspensao em
separado, peletizar e granular o material. Além disso, as pressoes e temperaturas empregadas
sdo menores. O tempo de extragao de ligantes é menor e a temperatura é mais baixa [27]. As
diferencas entre os processos de injecdo em alta e baixa temperatura estao descritos na Tabela
3.1.

O comportamento reoldgico da suspensao no tanque é muito dependente do tamanho e
da forma das particulas do pé ceramico. Poés finos, com tamanho de particula menor do que

1 micrometro, permitem a obten¢ao de pecas cerdmicas com densidade elevada e tempos de
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Tabela 3.1: Principais diferencas entre os processos de moldagem em alta pressao e baixa
pressdo. Adaptado da referéncia [26].

Caracteristicas Alta Pressao Baixa Pressao
Ligante Termoplasticos, Ceras,
Termofixos Parafinas
Corpo Ceramico Corpo fundido viscoso Pasta de filme liquido
(n =100 — 1000Pa.s) (n=1-10Pa.s)
Temperatura de 120-200°C 60-100°C
Processamento
Pressao de Injecao >50MPa 0,2-5MPa
Custo de Ferramental alto baixo
Desgaste de Ferramental alto baixo
Extracao de Ligantes >450°C <250°C

sinterizacao relativamente curtos, em menores temperaturas.

Para o processamento em baixas pressoes se faz necessario alta fluidez da suspensio, alta
fracao em volume de soélidos e a menor fragdo em volume possivel de veiculo orgénico para
facilitar a remogao do mesmo apds a conformacdo. Este objetivo é atingido através da esta-
bilizacao das particulas ceramicas finamente dispersas no ligante pela adi¢do de surfactantes
de cadeia "curta"(C12 - C22), que promovem um impedimento de contato entre as particulas
reduzindo as interacoes de Van der Walls [27, 45].

Os surfactantes geralmente apresentam grupos funcionais que interagem quimicamente com
a superficie das particulas do p6 ceramico (—OH,—COOH, —COH). Os mais utilizados sao
os acidos graxos estedrico e oleico. Segundo S. T. Lin e R. M. German o efeito de sua interacao
com a alumina se d4 através de uma reagao 4cido-base de Lewis também citado por J. E. Zorzi
|46, 47| através da técnica de espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier

(FTIR), [47].

3.2.1 Componentes de um Veiculo Orgéanico

De uma forma geral, formulacoes e composi¢bes para moldagem por injecao de cerimicas

apresentam mais de um componente, o que influencia o processo de moldagem e o processo de
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remogao dos ligantes, tanto em alta quanto em baixa pressao |26, 31].

A clara identificacdo do papel individual de cada componente na suspensao ¢é dificil, mas é
importante que se conhecam suas funcoes basicas.

Uma composi¢do muito empregada na moldagem por injecao convencional (alta pressao)
é a que consiste de trés componentes: um ligante primario, que é o componente majoritario
da suspensao (polimero), um plastificante (polietileno glicol, cera de carnaiiba, 6leos livres,
estearatos) que possuem a fungao de alterar o fluxo, e um auxiliar de processamento (4cido
estearico, parafina, acido oleico), que é um agente modificador da superficie que melhora a
interagao entre o pé e o ligante primario [31].

O ligante principal ou primario deve ser escolhido com cuidado para se obter no final do
processo pecas livres de vazios, tensoes e que apresentem densidade uniforme [26, 31]. A selecdo

dos auxiliares de moldagem, por sua vez, deve levar em conta os seguintes fatores:

e Ligantes higroscopicos ou volateis (na temperatura de moldagem) devem ser descartados,

pois criam defeitos nas pegas durante a extracao de ligantes;

e Ligantes que migram excessivamente durante a moldagem devem ser desconsiderados,

pois podem causar esfoliamento, delaminacao e colapso das pecas;

e Ligantes com baixo ponto de fusdo podem ser vantajosos durante a moldagem, porque
tem menor resisténcia ao fluxo. No entanto, o baixo ponto de fusdo pode criar problemas

no estagio de remocao do ligante, por promover distor¢oes nas pecas;

e O ligante deve ter um ponto de amolecimento acima da temperatura de transicdo vitrea
(Tg). A alta viscosidade ¢ essencial para dispersar o p6 e produzir fric¢ao e cisalhamento
necessarios & homogeneizagdo. A alta viscosidade também é essencial para produzir

pressdo axial durante a moldagem, mas ndo pode dificultar o fluxo no canal do molde;

e A dependéncia da tensao de escoamento com o tempo também é importante. O tempo

de cura, para termorrigidos, e o tempo de endurecimento, para termoplasticos, deve
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ser longo o suficiente para misturar, deaerar e também permitir que aparas e sobras de

material possam ser reutilizadas;

e O ligante ndo deve induzir deformagoes anisotropicas nas partes moldadas (contragao ou
expansao, excessivas). A suspensio deve solidificar ha uma temperatura na qual a peca

possa ser removida sem danos;

A remocéo dos ligantes também é um fator relevante na escolha da composicao do veiculo

organico [31]. De um modo geral, pode-se estabelecer que um ligante adequado é aquele que:

Apresenta boas propriedades de fluxo;

Apresenta estabilidade sob condi¢Ges de processamento e moldagem;

Apresenta compatibilidade com os outros componentes da suspensao;

e Promove resisténcia as partes moldadas apés a sua extragao;

Apresenta um teor minimo de residuos apos a sua remocao;

Apresenta vida 1til relativamente longa e baixo custo.

Exemplos de ligantes que podem ser usados na moldagem por inje¢do incluem termoplés-
ticos e termofixos, ceras, parafinas, compostos orginicos soluveis em agua, entre outros. O
principal objetivo da adi¢do de diferentes componentes na suspensao é melhorar a fluidez du-
rante a injecao e facilitar a remoc¢ao destes componentes na extracao de ligantes. O primeiro
material a ser removido (menor ponto de fusao) abre canais por toda a pega, que serdao, pos-
teriormente, utilizados pelos outros componentes, a medida que a temperatura aumenta, para
evaporar, durante o processo de extracao de ligantes [26, 31].

O estagio mais importante na preparacao de uma suspensao é a dispersao do pd cerdmico
no ligante, o que depende da estabilizacao das particulas dispersas, para evitar aglomeracao e

floculagao.
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Para se obter suspensdes dispersas, as forcas repulsivas entre as particulas devem exceder
as forgas atrativas. As forcas de repulsao podem se originar basicamente (a) do desenvolvi-
mento de cargas elétricas na particula, em decorréncia da interagdo de sua superficie com o
meio liquido (eletrostatico); (b) da adsorcao superficial de polimeros (macromoléculas), que
dificultam a aproximagcao das particulas por impedimento de contato (estérico); ou ainda (c)
da adsorcao especifica de moléculas com grupos terminais ionizéveis ou polieletrolitos na super-
ficie das particulas (eletroestérico); no qual os fons provenientes da dissociacio desses grupos
ionizéveis somam uma barreira eletrostatica ao efeito estérico [45].

Todos estes fenémenos alteram a interface particula/liquido do sistema, como ilustrado na

Figura 3.3, promovendo dispersao da suspensao.
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Figura 3.3: Modelos de estabilizagao de suspensoes: a) através de cargas na superficie das
particulas, b) pela adsor¢ao de macromoléculas e ¢) pela adsor¢ao de moléculas
ionizadas ou polieletrolitos. Adaptado da referéncia [42].

Na superficie de particulas solidas cristalinas, os planos cristalograficos de atomos estao
normalmente expostos e hd um grande ntimero de ligacdes atdmicas incompletas, também
chamadas de ligacoes insaturadas, nas superficies e nas arestas e vértices das particulas crista-
linas. Devido & presenca destas insaturacoes, quando particulas de 6xidos entram em contato

com agua ou moléculas que apresentam grupos terminas polarizaveis, podem sofrer hidratacgao



23 3.2. Sistemas de Injecao

superficial (hidroxilacdo no caso da agua)[45].
AL O, + 3H,0 — 2A1(OH),

Os agentes responsaveis pela estabilizagao estérica, (Figura 3.3.b), das particulas sdo conhe-
cidos como dispersantes e sao usados em suspensdes que contém polimeros ou ceras, como
ligante primério, e p6 ceramico como matriz.

Sao utilizados principalmente dcidos graxos saturados e insaturados. Para 6xidos cerdmicos
como a alumina, a afinidade de adsorgao é dependente do tipo de acido graxo utilizado [31].

Na moldagem convencional (alta pressdo), os polimeros que sao normalmente utilizados
como ligantes principais sdo: o polietileno (PE), o polipropileno (PP) e o poliestireno (PS).

Estes polimeros sao adicionados para formar uma matriz ligante (espinha dorsal), necesséria
a injecdo e capaz de conferir resisténcia mecénica & peca moldada. Na moldagem por injecao em
baixa pressao, um material muito usado na composi¢do ligante é a cera. Frente a um polimero,
que é uma simples repeticao de uma unidade (monoémero), algumas ceras sao formadas por
ésteres com origem em dlcoois e acidos graxos de cadeias curtas (comparadas aos polimeros).

Polimeros com alto peso molecular tém cadeias longas com orientacdo preferencial que
podem alterar consideravelmente as propriedades do ligante, tornando-o altamente viscoso. A
preferéncia por ceras que possuem cadeias mais curtas torna o sistema isotrépico. As ceras sao
ideais pelo pequeno tamanho molecular, caracteristicas termoplasticas e baixa viscosidade da
suspensao [26].

As propriedades mecéanicas das ceras estdo diretamente relacionadas com as ligagGes se-
cundérias entre as moléculas. O aquecimento rompe estas ligacoes, e em alta temperatura, a
suspensao apresenta baixa viscosidade. No entanto, tensoes internas podem ser retidas na cera
durante o resfriamento, elas sao aliviadas pelo rearranjo molecular durante o aquecimento, o
que pode provocar distor¢oes nas pecas moldadas.

Cera de parafina e cera microcristalina sdo alcanos parafinicos (C,Hap42) derivados do

petroleo e sdo empregadas na formulacdao de ligantes para moldagem por injecdo em baixa
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pressao. Sao conhecidos como hidrocarbonetos de cadeia reta devido aos atomos de carbono,
que em sua estrutura, sao ligados em sequéncia, sem ramificagdes ou cadeias laterais. Os vérios
tipos de parafinas possuem pontos de fusdo diferentes e possuem de 20 a 36 carbonos em suas
cadeias.

As ceras, em geral, atuam como polimeros de cadeias curtas. Tem baixa temperatura de
fusdao, boa molhabilidade, baixa viscosidade e decompde com menores mudancas de volume
em menores temperaturas que os polimeros. O baixo peso molecular da cera lhe proporciona
alta volatilidade, o que auxilia na etapa de extracao de ligantes [26].

Ligantes com grupos polares tendem a ser soliveis em liquidos polares e ligantes com grupos
apolares sdo soluveis em solventes orgénicos. Ceras polares interagem mais fortemente com
pos de 6xidos ceramicos do que as ndo-polares, devido aos grupos OH = (hidroxila) presentes
na superficie do po.

No caso especifico da alumina, a adi¢do de acido oleico (C,gH4,0,) ou éacido esteérico
(C15H3605) reduz a viscosidade e aumenta a interacao do ligante priméario com o p6 [48].

A modificagdo superficial da alumina pela adsorcao de moléculas de acido oleico ocorre
pela interacao com os grupos hidroxila. Uma propor¢ao adequada resulta na formacao de uma
camada monomolecular na superficie da alumina, promovendo melhoria na interacdo com a
parafina.

O 4cido estedrico, cuja temperatura de fusdo é de 73°C, reduz o angulo de contato entre
as particulas pela diminui¢do da energia superficial na interface ligante-p6. Sua adigao faci-
lita a homogeneizacao do pé com o ligante primario. O acido estearico também atua como
lubrificante da parede do molde [26].

A cera de carnauba é utilizada devido a sua dureza e baixa temperatura de fusdo que varia
entre 80-87°C, além de atuar como lubrificante entre as particulas do p6 ceramico e destas com

o molde |31].



Capitulo 4

Materiais e Métodos

4.1 Preparagao da Suspensao Ceramica

A suspensao preparada e utilizada para o processo de injecdo em baixa pressao foi desen-
volvida e otimizada por J. E. Zorzi. R. Andreola utilizou a mesma suspensao em seu trabalho
de mestrado para confecgao de molas ceramicas |20, 28]. Os principais componentes organicos
utilizados neste trabalho estao relacionados com suas caracteristicas descritas na Tabela 4.1.
Esta suspensdo apresenta uma proporcao de ligantes suficiente para auxiliar o processo de in-
jecdo sem dificultar o fluxo. E a menor proporcio possivel, de modo a evitar problemas como
distorgoes e formacao de bolhas na extracao de ligantes e surgimento de trincas na etapa de
pré-sinterizacao.

Tabela 4.1: Constituintes organicos utilizados na composicao da suspensdo para molda-
gem por injecao em baixa pressao [20,28].

Material Cod./Fornecedor %Peso %Volume PF °C
Parafina 120/125 Petrobras 75 33,75 49-52
Cera Polietileno Ipiranga-BR 10 4,50 80-90
Cera Carnauba Farmaquimica 10 4,50 80-87
Ac. Oleico Synth-BR 3 1,35 16

Ac. Estearico Synth-BR 2 0,90 73
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O p6 ceramico utilizado na preparacao da suspensdo cerdmica foi a alumina A-1000 SG
calcinada (Almatis, Inc., Leetsdale, PA). Foi utilizada como recebida e de acordo com os dados
do fabricante, a area superficial do p6 ¢ 9 m?/g, com 99,8% de pureza (0,04% MgO, 0,03%
Si0,, 0,02% Fe, 04, 0,07% Na,O, e 0,02% CaO) e tamanho médio de particula de 0,4 pm.

Os ligantes utilizados sdo a base de ceras, parafina e em menor proporcao modificadores
de superficie a base de acidos graxos. Os componentes da suspensio e suas proporgoes estao
descritos na Tabela 4.2.

Tabela 4.2: Proporgoes dos materiais empregados na preparacao da suspensao cerdmica
para moldagem por injecao em baixa pressao [20].

Material %peso  %volume
Alumina 86 55
Parafina 10,5 33,75
Cera de Carnaiba 14 45
Cera de Polietileno 14 4.5
Acido Oleico 0,42 1,35
Acido Estearico 0,28 0,9
Total 100 100

Para obtermos alta fluidez, com alta fracao em volume de sélidos, é necessario promover
a estabilizacdo das particulas ceramicas finamente dispersas na composicdo de ligantes. A
combinacao de diferentes componentes na formulacdo do ligante proporciona propriedades
reolégicas adequadas ao processo de injegao em baixa pressao e produz uma distribuicdo de
perda de massa em um intervalo mais amplo de temperatura durante a extracao de ligantes.

O processo de homogeneizacdo do pd cerdmico com os ligantes foi conduzido em uma
injetora de baixa pressdo semi-automética, marca Peltsman modelo MIGL-33, por um tempo
superior a vinte horas |6, 20|. Primeiramente os ligantes foram pesados, adicionados ao tanque
da injetora pré-aquecido a 90°C, fundidos e apés a fusio a agitacao foi ligada a uma velocidade
de 50 rpm. O pé de alumina peneirado, para eliminar aglomerados grosseiros, previamente
pesado e seco em estufa a 120°C por 24 horas, foi adicionado em pequenas porgoes até sua

totalidade. A partir deste momento iniciou-se a contagem do tempo de agitacdo total da
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suspensao que deve ser de no minimo 20 horas. A agitacdo passou entao a ser feita com
velocidade de 100 rpm e em tempo alternado de 30 em 30 minutos a suspensao era submetida
a vacuo. Este procedimento foi aplicado a todos os lotes preparados para injecao.

Apos a etapa de homogeneizacao algumas amostras em forma de pastilhas foram retiradas
e sua densidade medida pelo método de Arquimedes, como forma de controle qualitativo da

SuSpensao.

4.2 Molde de Injecao

O molde pode ser caracterizado como um componente critico no processo de produgao de
pecas ceramicas por moldagem por injecdao, tanto em alta quanto em baixa pressao, em especial
quando se produz pecas com geometrias complexas.

Devido a utilizagao de pressées ndo muito elevadas, pode-se empregar diferentes materiais
na confeccao de moldes, ja que a resisténcia mecinica nao necessita ser elevada.

Moldes para injecao podem ser produzidos por fundi¢do, usinagem ou eletroerosdo. As
caracteristicas que devem estar em evidéncia no desenvolvimento e producdo de um molde sdo
a precisao dimensional, a complexidade e o acabamento superficial, que posteriormente irdo se
refletir na qualidade das pecas conformadas.

Neste trabalho foi utilizado um molde de latdo, que foi desenvolvido por I. Krindges e
utilizado por R. Andreola em seu trabalho de mestrado. Este molde é revestido com um filme
fino de PTFE (politetrafluoretileno), para reduzir a aderéncia superficial [42].

O molde é multipartido, possuindo um cilindro central dividido em cinco partes e o en-
voltorio externo dividido em quatro partes, presas por parafusos como ilustrado na Figura
4.1.

Devido ao efeito abrasivo da suspensdo cerdmica, um novo revestimento de PTFE se fez

necessario no decorrer deste trabalho, que foi realizado pela empresa CND Revestimentos®.

*Endereco: Rua Antoninho Darcy Campagnollo 81 - B. Floresta - Caxias do Sul - RS - Brasil - 95012-230
(54) 3225-2533,(website: http://www.multiflon.ind.br/)
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Figura 4.1: Molde de latao multipartido e revestido com filme de PTFE [42].

Existe também a necessidade de lubrificagao do molde com silicone liquido antes do processo
de injecao, para facilitar o fluxo do material no interior do molde e reduzir ancoramentos e
formacao de trincas e tensoes.

A definicao dos parametros de injecao foi feita através de testes variando a temperatura,
tempo de injecao e pressao de injegao.

Apobs encontrar os parametros 6timos de injecao os lotes de pecas foram entao injetados a
uma pressao de 0,5 MPa aplicada por 12 segundos. A temperatura da suspensido permaneceu
fixa em 90°C. A temperatura do molde foi ajustada para se obter um preenchimento homogéneo
com o minimo de defeitos superficiais possivel e foi estabelecida em 50,0+0,5°C e controlada
através de um sistema com cinta de aquecimento, uma fonte de tensdo varidvel e um controlador
digital Novus' de 110 V.

Como o molde é dividido em varias partes, a jungao destas gera rebarbas nas pegas inje-
tadas. Estas rebarbas devem ser removidas antes da sinterizagdo final das pecas, reduzindo

assim a necessidade de acabamentos superficiais apds a sinterizacao.

fNovus Produtos Eletronicos LTDA, Rua Alvaro Chaves, 149 CEP 90220-040 - Porto Alegre - RS - Brasil
Fone: 55 51 3323-3600 / Fax: 55 51 3323-3644, (http://www.novus.com.br/site/default.asp)
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4.3 Extracao de Ligantes

Todas as molas ceramicas produzidas para este trabalho apresentam uma secdo trasnversal
a verde, de aproximadamente 5 mm. A extracdo de ligantes foi conduzida pelo método wicking
para evitar a deformacdo geométrica das molas [47] que foi o método utilizado com sucesso
por R. Andreola [20].

A extracdo do ligante (debinding) por aquecimento é realizada ao ar (sem controle de
atmosfera), em um recipiente contendo um leito de alumina (A-1000 SG), em que as pegas ficam
totalmente encobertas (wicking). Os ligantes fundidos e com baixa viscosidade, ao migrarem
do interior do corpo a verde para a superficie, sao absorvidos pela alumina que envolve a peca
ceramica, impedindo que se forme uma descontinuidade liquido-vapor na superficie da amostra,
que poderia provocar a formacao de defeitos. Em um recipiente de aluminio contendo um leito
de alumina A-1000 SG, as pecas foram depositadas e permaneceram totalmente encobertas

pelo leito conforme a Figura 4.2.

Figura 4.2: Molas acondicionadas em leito de alumina A-1000 SG para remocao de li-
gantes por wicking.

Da analise da literatura e com base em trabalhos anteriores, definiu-se as rampas de aqueci-

mento para extracao dos ligantes (Figura 4.3) e a temperatura maxima nao ultrapassou 250°C
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devido & composicdo de ligantes ser a base de ceras e parafina com baixos pontos de fusio

26, 47].

Temperatura (°C)

0 5 10 15 20 25 30 35 40
Tempo (h)

Figura 4.3: Rampa de aquecimento para extragao de ligantes por wicking [20, 28|.

A degradacdo térmica dos ligantes procede neste ambiente até uma temperatura méaxima
de 250°C, por aproximadamente 35 horas, com controle de uma rampa de aquecimento, em
um forno elétrico Sanchis. A definicdo das rampas de aquecimento teve por base trabalhos
realizados anteriormente |6, 7, 47]. Este processo lento é necesséario porque conforme a tempe-
ratura aumenta, aumenta também a taxa de extracao de ligantes por evaporacdo na superficie,
e quando o nivel de satura¢io atinge um valor suficientemente reduzido, o ligante remanescente
na mistura dirige-se para a superficie onde evapora através dos poros abertos sem provocar

defeitos nas pecas.

4.4 Pré-Sinterizacao e Sinterizacao

O processo de pré-sinterizacdo é a etapa posterior & extracdo de ligantes e visa dar re-
sisténcia minima as pegas cerdmicas, para serem manuseadas e receberem acabamento por

lixamento, antes da etapa final a sinterizacdo. Este procedimento é utilizado para minimizar



61 4.4. Preé-Sinterizacdo e Sinterizacgao

defeitos superficiais e reduzir a probabilidade de falha das pecas. As molas sdo acondicionadas
em um forno Sanchis, modelo BTT. O procedimento de pré-sinterizacao promove a degradacao
térmica do ligante remanescente nas pegas. Dé-se o inicio da unido dos graos pela formagao
do pescoco permitindo, apds estd etapa, o manuseio das molas. O acabamento é realizado por
lixamento e elimina rebarbas e defeitos originados na superficie das pegas durante a moldagem.

Defeitos pré-existentes no molde sdo reproduzidos na peca cerdmica moldada e excesso de
desmoldante também origina falhas e pequenas bolhas superficiais que podem ser parcialmente
removidas por lixamento devido a complexidade da geometria.

O tratamento superficial foi feito utilizando-se uma lixa de granulometria mais grosseira
(P400) para remover as rebarbas e falhas mais evidentes, e apds, uma lixa de granulometria
mais fina para dar acabamento as pecas (P1000) e produzir uma superficie mais homogénea.

A temperatura utilizada nesta etapa é de 1000°C, temperatura necesséria para o coales-
cimento dos graos e formagao do pescogo. O processo de sinterizacdo é a etapa final do pro-
cessamento das molas cerimicas e consiste no aquecimento em altas temperaturas que neste
trabalho variaram de 1550°C até 1650°C, com uma taxa de aquecimento de 1°C/min. A sin-
terizacao segue nestas temperaturas, por mais de duas horas. As molas sdo apoiadas em uma
mobilia, que consiste de suportes e cilindros de alumina, construidos durante este trabalho
especialmente para esta etapa do processo, através da técnica de colagem de barbotina, des-
crita anteriormente. Os suportes de alumina tem a finalidade de evitar distor¢des das molas
durante a sinterizagdo, este aparato esta ilustrado na Figura 4.4. Tanto as molas como os
suportes sdo apoiados sobre superficies refratarias e cobertos com uma fina camada de p6 de
alumina A-1 (Alcoa), em um forno Lindberg Blue M, modelo BF-51634 PCOMC. Nenhum
tratamento superficial, como polimento, foi feito nas pecas ap6s a sinterizagao.

A densidade das molas cerdmicas de alumina foi determinada através do método de Arqui-
medes, com uma balanca analitica marca Bioprecisa, modelo FA 2104 N, com resolugao de 0,1
mg. A altura da mola (H), o diametro do fio (d) e os didmetros interno (Di) e externo (De)

foram medidos com um paquimetro da marca Mitutoyo, modelo Digimatic, com resolucao de
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Figura 4.4: Molas cerimicas apoiadas em suporte cerdmico no interior do forno para
etapa de sinterizagao.

0,01 mm.

4.5 Medidas da Forca Maxima de Ruptura

O método utilizado para avaliar o comportamento mecanico das molas foi o ensaio de
resisténcia a fratura, em que uma forga é aplicada de forma axial & mola. Como as cerimicas
sao materiais frageis, quando a for¢a aplicada atinge o limite da resisténcia da mola, esta se
rompe, sem deformacdo plastica.

Defeitos superficiais sao criticos, pois reduzem enormemente a resisténcia da molas. Nos
ensaios de compressao de cerdmicas temos uma grande distribuicao de resultados o que torna
trabalhosa a anélise dos resultados.

Andreola [20], Nohut [40], Sato [8] e Wright [41] observaram que conforme aumenta-se o
nimero de espiras ativas de uma mola cerdmica, ocorre reducao de sua resisténcia mecénica,
devido ao aumento da probabilidade de existéncia de defeitos criticos.

Para o ensaio de resisténcia a ruptura foi utilizada uma méquina universal de ensaios modelo



63 4.6. Medidas da Constante de Mola

Emic DL 3000, com célula de carga de 200 N. As molas cerdmicas foram apoidas conforme a
Figura 4.5. A mola com as extremidas paralelas é colocada sobre uma base de apoio metalica
de aco endurecido. A célula de carga esta posicionada no brago movel da maquina de ensaios
(parte superior), onde esta rosqueado um parafuso que serve como apoio para aplicacdo da

forca no sentido axial ao eixo da mola. A forca foi aplicada com uma velocidade de avanco de

Figura 4.5: Mola apoiada nas extremidades para ensaio de compressao.

0,2 mm/min, de acordo com a norma ASTM C 1161 02c [49], até a ruptura da mola, para se
obter a for¢ca maxima de ruptura de cada mola (em Newtons) e o deslocamento maximo de

cada mola (em milimetros).

4.6 Medidas da Constante de Mola

A constante de mola K foi obtida através de dois métodos distintos: o primeiro através dos
resultados de maxima for¢a de ruptura F'(N) e deslocamento da mola (mm). Este resultados
foram dispostos em um gréafico Forga Aplicada versus Deslocamento, e através de um ajuste
linear obteve-se a constante de mola em (N/mm) conforme Figura 4.6.

O segundo método de obtencado da constante de mola, foi através do ensaio de medida da
frequéncia natural de vibracdo da mola. Para obter a frequéncia natural de vibragdo das molas

cerdmicas a temperatura ambiente, um dispositivo simples foi montado conforme a Figura 4.7.
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Figura 4.6: Resultado tipico de um ensaio de compressao axial evidenciando comporta-
mento linear da forca aplicada versus deslocamento sofrido pela mola.

A Figura 4.8 apresenta um dispositivo semelhante para medidas em alta temperatura.

Utilizando o software gratuito Visual Analyser 2011 (http://www.sillanumsoft.org) para
adquirir os dados; o experimento foi conduzido da seguinte maneira: a mola ficou suspensa
por um fio de cobre com espessura de 0,06 mm, podendo oscilar livremente e com um bastao
de vidro de 20 cm de comprimento, se percutiu a mola.

A batida produz uma onda sonora, que é captada por um microfone posicionado préoximo
a4 mola e gera um sinal de frequéncia, que é decodificado pelo software, gerando picos de
frequéncia em fung¢io da intensidade percentual, conforme ilustrado na Figura 4.8. De acordo
com L. D. Landau, a frequéncia natural de vibracao estd associada ao modo longitudinal de
propagacao da onda sonora no meio material [50]. O sinal mais intenso visto no gréafico gerado
pelo Visual Analyser, (Figura 4.9), corresponde a frequéncia natural de vibragdo no modo de
propagacao longitudinal da onda sonora. Uma mola tipica de alumina com frequéncia natural
de vibracao de 1225 Hz, com quatro espiras ativas e massa aproximada de 15 g apresenta uma

constante de mola de aproximadamente 90 N/mm. O valor de K foi calculado utilizando a
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)
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a)
Figura 4.7: Esquema de dispositivo utilizado para medida da frequéncia de vibragao
longitudinal das molas ceramicas a 25°C, a) suporte, b) mola suspensa por fio
de cobre, ¢) microfone e d) sistema para aquisicao de dados.
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Figura 4.8: Esquema de dispositivo utilizado para medida frequéncia de vibracao de
molas de alumina em alta temperatura.
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equacao 2.16.

O ensaio utilizando a técnica de impulso para a determinacgao da constante das molas cera-
micas, ¢ mais adequado que as técnicas de ressonancia, cuja aplicacdo em altas temperaturas
é limitada devido ao amortecimento das vibracoes pela dissipacao da energia na peca [51]. A
mesma consideracao se aplica & técnica empregada na determinacao dos modulos elasticos de
ceramicas avangadas, tal como consta na norma ASTM C 1259-08 [52]. Este sistema permite
medir a frequéncia natural de vibracao das molas, podendo desta forma, obter a constante da

mola através de um ensaio nao destrutivo.
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Figura 4.9: Tela capturada do programa Visual Analyser 2011, durante um experimento
com uma mola de alumina a temperatura ambiente. O painel superior exibe o
sinal sonoro captado pela microfone e a tela inferior exibe a transformada de
Fourier do sinal captado em tempo real.

4.7 Andlise Estatistica dos Dados

4.7.1 Distribuicao de Weibull

Existem duas formas de distribuicao de Weibull usadas para descrever dados de resisténcia

dos materiais, com dois ou trés parametros de distribuigdo [53]. Com dois parametros de
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distribuicao a equacao é dada por

Pi(o) =1— exp {— (”)m] (4.1)

o]

onde m é o mo6dulo de Weibull, o qual é a medida inversa da distribuigdo de largura. Isto é,
um alto valor de m corresponde a uma distribuicao estreita (pequena dispersao). O parametro
op € uma medida de centralidade, isto é, o centro da distribuicao [40]. De fato, oy corresponde
a 63% de probabilidade de que a falha ocorra em um valor abaixo de og. Py ¢ a probabilidade

de falha e o ¢ a tensao calculada |53, 54].

4.7.2 Teoria do Elo mais Fraco

Esta linha de argumento tem origem na teoria de Weibull e mostra que a probabilidade
de falha de uma amostra depende exponencialmente do volume da amostra e da funcdo de
risco (o) que caracteriza a dependéncia da tensao da probabilidade de falha cumulativa
por unidade de volume até o limite de pequeno volume [53]. Ele claramente deve aumentar

monotomicamente em funcdo de o. Entdao Weibull assume a forma:

Entao a probabilidade de falha Py torna-se

Py =1-—exp [—V (")m} (4.3)

o0

A equagdo 4.3 é a distribui¢do de Weibull para dois parametros, ou seja, a equacio 4.1
com o pardmetro de escala. A estimativa do pardmetro de escala em funcao do volume &, se

relaciona com o através da equacao

o0 = GoV Y™ (4.4)



68 4.8. Método da Méaxima Verossimilhanga

onde o parametro 6 é fundamental, uma vez que nao depende do tamanho da amostra, mas

apenas de seu volume (V) [53].

4.7.3 Adaptacao para o Ensaio de Flexao

Para a maioria dos ensaios de flexdo, onde a tensdo aumenta com o aumento do carrega-
mento, a forma do campo de tensdao ndo varia. Sob estas condicdes, a tensdo maxima em toda

a amostra, oz, pode ser expressa por:
O'("’) = O'maacg(r) (45)

onde g(r) é uma fun¢do de posigao.

Apos algumas substituicoes, tem-se que o fator de carregamento k é dado por

k= é/v (;ﬁi)mdv (4.6)

E a equagdo de Weibull pode ser simplificada para

Pr=1—exp [—k;V <Gi”‘“'>m} (4.7)

g0

onde k é adimensional. O mo6dulo kV refere-se ao volume efetivo (Vg), que pode ser interpre-

tado como o volume de uma amostra, equivalente a uma amostra do ensaio de tracao [54].

4.8 Meétodo da Maxima Verossimilhanca

O parametro de Weibull pode ser estimado pelo método da maxima verossimilhanca. Este
método requer a resolucdo de equacdes nao lineares por uma série de iteracoes. E um meétodo
intuitivo e é desenvolvido especificamente para estimativa de parametros de probabilidade de

distribuicao [53]. Este método é descrito e utilizado pela norma ASTM ¢1239-09.
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Considerando n medidas de tensdo com resultados o1,09,03,...,0,. Se a probabilidade
de obtencao de um dado valor de resisténcia o; € p;, entdo a probabilidade de obtencao de um

conjunto de medidas, P, é dado por

P = HPL (4.8)

onde p; é dependente dos pardmetros de distribuicao m e de oy.

O método da méaxima verossimilhanca envolve encontrar os valores de m e oy que maximi-
zem P [53].

A méxima verossimilhanca de m é estatisticamente tendenciosa. Se o experimento for
reproduzido muitas vezes para gerar uma distribuicdo de valores de m, esta distribui¢do nao
serd centrada nos valores verdadeiros [53, 54].

Thomas e colaboradores (1969) utilizaram o método de Monte Carlo para caracterizar a
tedéncia e calcular valores imparciais que dependem apenas de m. Eles também proveram
fatores tabulados de onde é possivel calcular o nivel de confianca para os valores estimados de
m e og [53]. A norma ASTM ¢1239-09 é a fonte recomendada para estes fatores uma vez que
inclui valores corrigidos [54].

Aplicando o método da estimativa de m pela maxima verossimilhanca obtém-se um inter-
valo com 95% de confianca [53].

Quando compara-se este método com os resultados obtidos pela regressao linear percebe-se
que na regressao linear é necessario um maior nimero de medidas em relagdo ao método da
maxima verossimilhancga, para obter o pardmetro de Weibull com maior precisao. Um exemplo
de sucesso deste método é quando tem-se um grupo de medidas obtidas por diferentes técnicas
e/ou usa-se amostras com diferentes tamanhos. Entao oy é diferente para cada técnica de
medigao e cada tamanho de amostra e a aproximagao ¢ inadequada [53]. Neste caso a forma

mais geral da distribuicdo de Weibull é dada pela equacdo (4.7).
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Se Omas € interpretado com a iésima resisténcia de o;, entao

Pf(o;)=1—exp [—kin‘ (?)m} (4.9)

a0

m—1 A\ m
p(o) = mk;V; 7L —eap [—kiVi <JL> ] (4.10)
00

00
onde k; e V; sd0 o fator de carregamento e o volume da amostra para ¢ medidas, respectivamente

[53]. A estimativa da maxima probabilidade de m é dada por:

n oo~ 1dk & > [kiViffﬁlWﬁVEU? (Zﬁl)}
— - Ino; — =0
+ ; no n 2?21 ViKiagn

(4.11)

A

£ k; dm
=1

e entao, resolvendo oara m, onde k; e V; sdo o fator de carregamento e o volume da amostra,
respectivamente, e 0; é a carga méaxima na amostra. A estimativa de o, dada por &y, pelo

método da maxima verossimilhanca é calculado por
L m
oy = — Z k;Vio; (4.12)

A norma ASTM ¢1239 - 07 fornece valores tabelados para o calculo do intervalo de confiancga
para a estimativa de m e o, a estimativa da resisténcia caracteristica de Weibull, que esta
relacionada com &y através da equacao

. 1 .

Uma equagao para calcular o volume efetivo das molas kV foi sugerida por S. Sato e
colaboradores [8]. Esta teoria é usada para calcular a tensdo, 7, que em nosso caso pode ser
expressa pela equacdo 4.13, onde o; corresponde 4 maxima tensao de cisalhamento na mola.
Na Figura 4.10 esté ilustrado sistema de coordenadas geométricas com origem no centro do fio

da mola, utilizadas para o desenvolvimento das equacoes de tensdao de cisalhamento geradas
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na mola.
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Figura 4.10: Coordenadas com origem no centro do fio. Adaptado da referéncia |[8].

Segundo S. Nohut, nas molas hd uma tensdo de cisalhamento atuando na secdo de entre-
cruzamento do fio (d) que pode ser uma tensao cisalhante de natureza torcional ou uma tensao
cisalhante de natureza transversal [40] conforme a Figura 4.11. A tensdo de cisalhamento

transversal é constante em toda secdo do fio da mola e pode ser expressa por

4F 1
’sziz

1 414
2 20 " ( )

onde C' = D/d. No nosso caso o cisalhamento transversal é aproximadamente 7,4, /10 e pode
ser desprezado.

De acordo com S. Sato e colaboradores a curvatura das molas helicoidais deve ser levada
em congideracdo e a componente da tensao de cisalhamento pelo momento torsional paralelo
ao eixo central da mola 7,7 e sua componente vertical 7,1, enquanto que as componentes
correspondentes a tensdo de cisalhamento direto promovida pelo carregamento P, 7,2 € Tpo

podem ser estimadas por [8]
_ 32PR*(z —¢)

T = R ) (4.15)
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Figura 4.11: Modos de cisalhamento atuando no fio da mola: a) tensdo de cisalhamento
torsional e b) tensao de cisalhamento tranversal (direto). Adaptado da refe-
réncia [40].

—32PR?y
="~ < 4.16
T TdA(R - x) (4.16)
16P 20 2
Taz = 3 {1 - (d> }i (4.17)
—64xy P
T2 — Td/i (418)
7 = /(a1 + 11)? + (Ta2 + T2)? (4.19)
e 7°(r,, 1), onde [ é a distancia, entao
Se 72(r, 1,1 del di i a
2 _64Pr2608¢52’m/) _ 32Pr(D/2 - rcosi)?siny 2
3dm d*m(D/2 — 2rcosi)
2 . 2
32P(D/2 — rcosy)*rcosy — m . 16P(1 — 47‘22#) (420)
dim(D /2 — 2rcosi) 3d%m '
2 _ 2\2 2
b2 o _ Ald+194D - 12D7F 21)
9d5(—2d + D)2n?

onde F ¢ a forga aplicada em Newtons.? No limite em que D/d é muito maior que 1, a expressio

A equagdo 4.17 aparece no artigo de S. Sato e colaboradores com um erro.
$Barbieri R. A., Zorzi J. E., Perottoni C. A., "Influence of sintering temperature on mechanical properties
of alumina springs". Submetido para publica¢do no Int. J. Ceram. App. Tech. em 2011.
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4.21 pode ser simplificada para [8, 40|

8FD
Omax = Tmazx = 3 (422)

A diferenca entre a tensfo calculada nas expressoes 4.21 e 4.22 é de 12%. Por este motivo

a expressdo simplificada 4.22 nao foi utilizada neste trabalho.



Capitulo 5

Resultados e Discussao

5.1 Suspensao Ceramica

A proporcao de materiais utilizada neste trabalho para preparacao da suspensdo é a mesma
que foi otimizada por J. E. Zorzi 6] e utilizada por R. Andreola [20]. Na Tabela 5.1 sao
apresentadas as condicoes otimizadas do processo de preparacao da suspensao cerdmica para
LPIM.

Tabela 5.1: Parametros otimizados de preparacdo da suspensao cerimica.
T(°C) Velocidade(rpm) Agitacao(h) Vacuo(kPa) p,(g/cm?)
90 100 20 25 2,65440,012

O valor de densidade a verde p, determinado por J. E. Zorzi para a suspensao foi de 2,66
g/cm? [6]. Os valores de densidade a verde (Tabela 5.5) obtidos para as molas injetadas em
baixa pressao apresentaram flutuagoes, possivelmente pela presenca de aglomerados e devido

ao fato de o p6 cerdmico nao ter sido previamente cominuidos.
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5.2 Molde de Injecao

O molde utilizado neste trabalho para confecgdo das molas ceramicas, foi desenvolvido e
utilizado durante trabalho de mestrado de R. Andreola [20].

O desmoldante testado e utilizado na producao de molas ceramicas foi uma formulacao ja
utilizada na técnica de colagem de barbotina, que é composta por dgua, detergente e estearato

de zinco. As proporgoes de cada componente estdo descritas na Tabela 5.2.

Tabela 5.2: Desmoldante a base de sabao comercial utilizado para colagem de barbotina,

[28].
Componente %Peso
Sabao Comercial 67
Agua 28
Estearato de Zinco 5)

O desmoldante a base de sabdo comercial se mostrou mais eficaz que o éleo de silicone,
reduzindo o ancoramento da suspensao em pontos criticos do molde e reduzindo as flutuacoes
de densidade a verde das molas injetadas.

Com um melhor controle da densidade a verde e o ajuste das varidveis tempo, temperatura
de injecdo e pressao de injecdo, foi possivel determinar os parametros ideais de trabalho,
conforme a Tabela 5.3.

Tabela 5.3: Parametros otimizados para moldagem por injecao em baixa pressao.

Pressao(MPa) Temperatura(°C) Tempo (s) Problema
0,5 90 10 Vazamentos e bolhas
0,5 80 10 Vazamentos e bolhas
0,5 60 12 Vazamentos
0,5 50 12 Melhor resultado
0,5 40 15 Nao preencheu

Os parametros otimizados de tempo, temperatura e pressao de injecdo, resultaram em
pecas injetadas com menor numero de defeitos, promovendo também melhor preenchimento da

cavidade do molde. Porém, ao desmoldar a peca, geralmente ocorria a quebra das extremidades,
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(Figura 5.1), devido a defeitos de construcdo do proprio molde que ndao puderam ser eliminados.
Devido a este problema, ap6s a pré-sinterizacao, foi necessério realizar um desbaste e lixamento

das extremidas das molas.

Figura 5.1: Extremidades quebradas de uma mola a verde, durante a extrac¢ao do interior
do molde.

5.3 Extracao de Ligantes

Apo6s a injecdo das molas é necessario extrair os ligantes organicos utilizados na moldagem.
Na extracao dos ligantes ao ar, a quebra de cadeias longas e a evaporagao dos produtos é
mais rapida, mas ocorre formacao de uma casca dura e possivelmente impermeéavel & saida
dos ligantes, na superficie das pecas [6]. A aparéncia marrom na superficie da mola (Figura
5.2), sugere que o ligante presente nesta regiao foi submetido a grandes niveis de degradacao
oxidativa e degradacao térmica incompleta, quando comparado ao interior da peca, que em
geral é mais claro. Isso ocorre somente na presenga de oxigénio, que é o responsivel por
este efeito [6, 28, 32]. Nao se observou a formacao de defeitos superficiais, como rachaduras
ou trincas de grande proporcao durante esta etapa do processo, também nao houve perda

significativa de pecas.
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Figura 5.2: Molas com coloragao escura, ap6s extracao de ligantes, devido a degradagao
parcial dos componentes organicos do ligante.

5.4 Pré-Sinterizacao e Sinterizacao

Apos o término do ciclo de extracdo dos ligantes (debinding) as molas sdo removidas com
cuidado do leito de p6é de alumina A 1000-SG e postas livres no interior do forno para a etapa
de pré-sinterizacao a 1000°C por duas horas, com rampa de aquecimento de oito horas.

Na Figura 5.2 podemos ver as molas escuras ap6s o debinding, posicionadas sobre a mobilia
para a pré-sinterizacao. A Tabela 5.4 apresenta resultados das dimensoes médias das molas
obtidas para as trés temperaturas de sinterizacdo selecionadas. Pdde-se observar que o va-
lor médio da altura apresenta o maior desvio nas dimensdes devido & problemas de distorcao
durante a sinterizagao. Pela Figura 5.3 pode-se observar que a altura das molas sinteriza-
das apresenta a variagdo mais significativa, demonstrando que a temperatura de sinterizagao
contribui na alteracdo dimensional das molas ceramicas. Este efeito é provavelmente devido
a0 acabamento manual dado as molas, que origina diferentes espessuras das extremidades das
espiras das molas.

Isto se reflete em uma distancia ndo uniforme entre as espiras das molas. O didmetro do
fio apresentou uma variacdo pequena nas trés temperaturas de sinterizacdo, o mesmo ocorre

com o didmetro médio Dy da mola.
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Tabela 5.4: Dimensoes médias, com desvio da média dos valores, de molas sinterizadas
produzidas por LPIM.

Temperatura (°C) Dg(mm) * d(mm) T H(mm)* n, 3

a
1550 23,1520,15 4,06£0,01 30,56+0,48 4
1600 23,0840,05 4,02+0,02 29,23+0,53 4
1650 22.014+0,04 4,0420,01 29204042 4

*Diametro médio da mola;
"Diametro meédio do fio;

tAltura meédia da mola;

§Ntumero de espiras ativas constante;

315 : =
Altura Média —a—
Ajuste Linear
Ajuste Polinomial
31 t
S
77
=
EO 305 ¢
%
- 30 t
=
o
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-
£ 29
<
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Figura 5.3: Variagdo da altura média das molas em func¢do da temperatura de sinteriza-
¢do, onde o desvio da média esta representado pela incerteza.
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A Figura 5.4 ilustra alguns dos principais defeitos originados pelo processamento por mol-
dagem por injecao em baixa pressao. Para contornar os defeitos superficiais de injecao e vazios
internos, fez-se ajustes de temperatura do molde e tempo de injecdo, mantendo a pressao de
injecao constante. Também foi necessario fazer agitacao da suspensdo e vacuo, em intervalos

regulares, apds 10 pecas injetadas.

g ' |

a) Vazios internos b) Defeitos superficiais de inje¢ao

Figura 5.4: Defeitos gerados na inje¢do de molas ceramicas.

5.5 Ensaios de Caracterizacao das Molas Ceramicas

Os ensaios realizados para os conjuntos de molas ceramicas visam a caracterizagdo do
comportamento mecinico, frente as varidveis de processamento e diferentes temperaturas de
sinterizacao.

Foram realizadas medidas da frequéncia de vibracao das molas cerimicas; este ensaio é
capaz de determinar a constante da mola de forma nao destrutiva, alternativo ao ensaio de
compressdo, e que demonstrou ser bastante eficiente, tanto em temperatura ambiente quanto
em altas temperaturas.

O primeiro ensaio realizado nas molas, tanto & verde como sinterizadas, é a medida de

densidade.
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5.5.1 Densidade a Verde e Sinterizada

A densidade das molas foi medida para os lotes a verde (antes do processamento térmico)
e sinterizadas (apo6s o tratamento térmico) como parametro de controle qualitativo dos lotes.

Os valores médios das densidades a verde e sinterizada sao apresentados na Tabela 5.5,
com o seu desvio da média*. Para a densidade sinterizada, podemos observar que conforme
aumenta a temperatura de sinterizacao ocorre o aumento do valor da densidade, que esta
relacionada diretamente com a reducdo da porosidade, e este valor aproxima-se da densidade
de sinterizacdo teérica que ¢ de 3,984 g/cm?® [24].

Tabela 5.5: Densidade das molas a verde e sinterizadas. Os valores correspondem a
média das medidas a temperatura ambiente com desvio da média.

Temperatura (°C) p,*(g/cm®) psf(g/cm?®) %DT?

1550 2,642+0,002  3,744+0,003 93,97
1600 2,6360,003  3,84940,006 96,61
1650 2,640+0,001  3,886:0,005 97,54

*p, = Densidade a verde;

fp, = Densidade sinterizada;
1%DT = Densidade teérica percentual;

Com os resultados de densidade teérica percentual e com base nos dados da variagdo do
médulo de cisalhamento (G)T em funcao da porosidade, pode-se estimar os valores de GG através
do ajuste de uma fungao aos dados experimentais. Na Tabela 5.6 sao apresentados os resultados
do ajuste das fungoes linear e polinomial aos dados de porosidade publicados por de D. J. Green
[55]. Pode-se constatar que o coeficiente de correlagio R? niio apresenta variagao para os dois
ajustes. Os valores de Glinear € Gpolinomial foram calculados a partir das expressoes da Tabela
5.6 utilizando os valores de porosidade médios apresentados na Tabela 5.7. As incertezas de
Glinear © Gpolinomial foram calculadas a partir dos modelos de ajuste dos dados de D. J. Green.
Pode-se observar uma variagao inferior a 1% entre os dois modelos [36, 55]. Sdo apresentados,

também, os resultados da variacdo do volume médio das molas em funcao da temperatura de

*Valores completos no apéndice B
"Estes dados sao apresentados no grafico E.1 do apéndice E
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Tabela 5.6: Funcoes de ajuste aos dados experimentais de D. J. Green.

Funcao Descricao Parametros
Linear y=azr+b a = -3,8234

b = 167,5087

R? = 0,9952
Polinomial y = axz® +bx+c¢ a — 0,0057
b =-4,0729

¢ = 169,3031

R2? = 0,9952

sinterizagao. O volume médio das molas apresentou uma variagao de 5% em relacao ao desvio
da média dos valores. Isto representa uma razoavel homogeneidade da amostragem, embora
haja variacao dimensional bastante evidente. Na Figura 5.5 podemos visualizar a distorcao

gerada nas molas durante a sinterizagao.

Figura 5.5: Espacamento irregular das espiras promovido pela sinterizagao.

5.5.2 Ensaio de Resisténcia a Compressao e Analise Estatistica de Weibull

De acordo com os dados da literatura [8, 20|, molas com diferentes numeros de espiras
ativas apresentam uma grande distribuicao de valores de for¢a méaxima de ruptura. Para

evitar este problema, procurou-se produzir molas com ntmero de espiras ativas constante,
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Tabela 5.7: Variagdo do volume em fungao da temperatura de sinterizagao, de (G), da
porosidade e suas respectivas incertezas.

T(°C) V(10_6m3) Porosidade% G Linear G polinomial
1550  4,403+0,048 6,01640,075 144,51+1,56  145,014+7,33
1600  4,184+0,071 3,391+0,158 154,54+1,53 155,564+5,78
1650  4,223+0,037  2,4684+0,123 158,924+1,53 159,2945,44

0 que nao impediu que ocorresse uma grande distribuicdo de valores de forca maxima de
ruptura, indicando que o principal problema para obtencao de molas cerdmicas de qualidade
nao é apenas o tamanho da mola e sim a existéncia e a distribuicdo de defeitos criticos.
A porosidade média para o conjunto de dados selecionados nas tabelas do apéndice C, foi
calculada pela razao entre a densidade sinterizada obtida para as molas e a densidade tedrica
da alumina sinterizada [24]. A porosidade média apresentou comportamento de acordo com o

descrito na literatura, isto €, diminuindo em func¢éo do aumento da temperatura de sinterizacao.

Psinterizada (g/Cm3)
3,984(g/cm3)

DT% = (5.1)

Através da analise estatistica de Weibull e utilizando o método da méaxima verossimilhanca,
descrito no Capitulo 4, obtém-se a estimativa do valor do parametro de Weibull m e a estimativa
do parametro de escala 6y, com um intervalo de confianca de 95% para os dados validos das

trés temperaturas de sinterizacao, de acordo com a Tabela 5.8.

Tabela 5.8: Resultados do modelo estatistico de méxima verossimilhanca. Os valores
correspondem a média dos resultados para os dados das tabelas do apéndice C.

T(OC) N~ PMT ok Miower mupper o 8 &Q(lowe’/‘) a]9(uppe7‘)

(MPa) (MPa) (MPa)
1550 41  6,016£0,075 1,844 1,501 2,263 34,696 29,886 40,289
1600 49  3,391+0,158 1,967 1,636 2381 43,698 38,486 49,596
1650 47  2468+0,123 2296 1,899 2,788 46,042 41,216 51,398

*N = Namero de amostras;

tPM = Porosidade média;

77 = Estimativa do modulo de Weibull;

§69 = Estimativa do pardmetro de escala por unidade de volume.
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A Figura 5.6 apresenta as curvas para obtencao das estimativas dos parametros de Weibull
m e 0y para as trés temperaturas de sinterizacao e estd de acordo com os dados da Tabela
5.8, observa-se que o valor de 9 aumentou em funcdo da temperatura de sinterizagao o que
estd de acordo com a literatura [8]. Foi possivel observar que os valores sao baixos quando
comparados aos obtidos por ensaios de flexdo. Isto se deve, em parte, & geometria da mola, a
variacao dimensional, ao actimulo de tensdes no processamento e & impossibilidade de remocao
de todos os defeitos superficiais.

A incerteza dos resultados é elevada porque o volume efetivo Vg é grande (grande area
superficial) e esta de acordo com o que foi observado por Sato e colaboradores para molas de
SigN, [8]. Na Figura 5.7 esta ilustrado um grafico da variacao de ¢ e m em func¢ao da tem-
peratura de sinterizacdo. Podemos observar que, a medida que a temperatura de sinterizacao
aumenta, aumenta 6y e M para todas as temperaturas de sinterizacao. As molas apresentam
um comportamento semelhante entre si, embora tenham sido sinterizadas em diferentes tem-
peraturas. O grau de densificacdo do material aumenta com o aumento da temperatura de
sinterizacao o que resulta em um aumento de 6y. Este comportamento é similar ao obtido na

literatura para molas de SisN, [8].

5.5.3 Constante da Mola

A constante da mola foi obtida por dois métodos: através da relagdo carga aplicada (N)
versus a deflexdo sofrida pela mola (mm) para todos os lotes produzidos, e também, através
do ensaio de frequéncia natural de vibragdo, apenas para os trés tultimos lotes. A constante de
mola teorica foi estimada através da equagao 2.12; apresentada por Qiu e colaboradores [39].

Na Tabela 5.9 sao apresentados os resultados médios para o ensaio de compressao de todos
os lotes a frequéncia de vibracio para os lotes D.7aD.9 ¥, e os valores calculados pela expressao
2.12.

Os baixos resultados obtidos para a constante de mola por compressdo, em relacao aos

fDados completos no apéndice D.
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Tabela 5.9: Resultados da constante de mola por compressao, frequéncia de vibracao
e calculados. Os valores correspondem a média dos resultados com desvio da

média.
Lote T(°C) K.(N/mm)* K;(N/mm)’ K.;(N/mm)
D.1 1550 46,804+4,43 - 101,01£1,46
D.2 1600 56,83+3,62 - 114,65+1,39
D.3 1650 67,02+2,85 - 110,01£0,70
D4 1550  28,5241,.22 ; 104,05+0,74
D.5 1600 30,00+1,26 - 112,714+0,95
D.6 1650 30,18+0,98 - 104,68+1,24
D7 1550 48704322 77294137 95,05-0,90
D.8 1600 04,26+2,94 87,16£2,11 95,85£1,16
D.9 1650 59,64+2,90 88,63+1,00 105,28+0,97

*K. = Constante de mola obtida por compressao;
'K ¢ — Constante de mola obtida por frequéncia de vibracao;
iKcal = Constante de mola estimada pela equacao 2.12.

valores calculados, estdo relacionados diretamente aos defeitos originados no processamento
das molas ceramicas.

R. Andreola obteve para uma carga maxima aplicada de 90+7 N uma constante de mola K
= 250 N/mm. A densidade média a verde para as molas de R. Andreola apresentou valores de
2,66 g/cm? para amostras a verde e 3,87 g/cm? para amostras sinterizadas, porém o ntimero
de molas foi pequeno e estas apresentavam diferentes tamanhos e poucas espiras ativas, o que
justifica o alto valor de K.

Os resultados obtidos por frequéncia de vibracao, lotes D7 a D9, aproximam-se mais dos
resultados calculados, (Tabela 5.9). Os valores das constantes de molas obtidas por frequéncia
de vibracao sao aproximadamente 18% inferiores aos calculados para as temperaturas de 1550°C
e 10% inferiores para 1600°C e 1650°C.

Na Figura 5.8 temos os resultados normalizados para os ensaios da constante de mola
em funcado da frequéncia de vibracdao, em diferentes temperaturas. Foram selecionadas trés
amostras, uma para cada temperatura de sinterizacao, de acordo com dados da Tabela 5.10.

Podemos observar que 4 medida que a temperatura do ensaio aumenta, a constante de mola
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diminui para todas as molas.® A frequéncia de vibracio ¢ dependente da massa mola, de
acordo com a equacao 2.16. Uma massa maior equivale a uma mola mais rigida e a velocidade
de propagagao da onda sonora diminui [53]. A Tabela 5.10 que apresenta os valores de fre-
quéncia medidos em diferentes temperaturas para trés amostras selecionadas, uma para cada
temperatura de sinterizacao.

Tabela 5.10: Resultados dos ensaios de frequéncia de vibragao em diferentes temperatu-

ras.
Amostra Tiinter.(°C)  Tensaio(°C)  f(Hz) m(g) K;(N/mm)
10 1550 25 1200 14,0572 81
250 1180 78
500 1170 7
750 1150 74
1000 1120 71
1100 1110 69
02 1600 25 1370 12,6629 95
250 1350 92
500 1330 90
750 1300 86
1000 1280 83
1100 1270 82
15 1650 25 1180 15,7261 88
250 1150 83
500 1140 82
750 1120 79
1000 1100 76
1100 1090 75

A diferenca entre a constante de mola obtida pela frequéncia de vibragdo em relacao a
calculada pode ser associada a incerteza do equipamento e ficou em torno de 15%. No ensaio
de frequéncia de vibragao, a geometria nao influencia nos resultados, apenas a massa da mola
¢é levada em consideracdao. Também podemos observar que no ensaio de frequéncia de vibracao
a dispersao de valores é baixa quando comparados ao ensaio de compressao. Isto se deve ao
fato de que no ensaio de frequéncia de vibragao os defeitos superficiais nao interferem tanto
nas medidas, como no ensaio de compressao.

No caso do ensaio de compressao, especificamente, os resultados apresentaram uma dife-

$0s dados completos estdo no apéndice D.
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Figura 5.8: Constante da mola para trés molas sinterizadas em diferentes temperaturas
e normalizada para os dados da Tabela 5.10.

renca muito maior. Isto se deve ao posicionamento da amostra e varia¢oes de suas carac-
teristicas geométricas, didmetro do fio, didmetro da espira da mola e altura, que alteram sua

resisténcia, além da contribuicdo dos defeitos superficiais.



Capitulo 6

Conclusoes

Neste trabalho foi explorado o efeito da temperatura de sinterizacao na constante de mola
e na resisténcia sob compressao de molas helicoidais de alumina produzidas por moldagem por
injecdo em baixa pressao (LPIM). O processo mostrou-se eficiente, de baixo custo e de facil
implementacao.

A utilizacdo do molde de latdo multipartido, revestido com PTFE, permitiu a obtencao de
um grande numero de molas com uma reprodutibilidade razoavel pelo método de LPIM. O
revestimento de PTFE foi refeito no decorrer deste trabalho devido a deterioracdo da qualidade
das pecas pelo desgaste do revestimento antigo. Contornados estes problemas, apenas um
pequeno ajuste da temperatura de moldagem e um maior controle dos vazamentos foi necessario
para garantir uma reprodutibilidade minima das molas injetadas.

Nao ocorreram perdas significativas de molas durante o processo de remocao dos ligantes.
As maiores perdas ocorreram durante o acabamento destas, ap6s a pré-sinterizacao, devido a
fragilidade das mesmas. Um molde com um melhor acabamento e ajuste dimensional diminuiria
a necessidade de acabamento nas pecas moldadas.

Com o desenvolvimento dos suportes em alumina para a sinterizacao das molas, esperava-se
reduzir os problemas de distor¢oes durante a etapa de sinterizacao, porém as molas sinterizadas

apresentaram diferencas de distanciamento entre as espiras e distor¢des nas extremidades das
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espiras, comprometendo seu paralelismo e dificultando o ensaio de compressao.

O desenvolvimento de um método para avaliar a constante de mola atraves da frequéncia
natural de vibracao das molas, alternativo ao ensaio de compressao, foi de grande importéancia,
pois possibilitou a obtencao de resultados com menor dispersao e também possibilitou a medida
da frequéncia em diferentes temperaturas.

O conjunto de resultados obtidos demonstram que é possivel produzir molas cerdmicas pelo
processo de injecdo em baixa pressdao, mas ainda existem fatores desfavoraveis para a obtencao
de molas com melhor qualidade, como a confeccdo de um molde com acabamento mais preciso,
que nao produza falhas na peca moldada, e é necessario um estudo mais detalhado do processo
de sinterizacfo, para evitar distorcoes nas molas durante esta etapa, contribuindo desta forma,
para obtencao de molas com uma maior resisténcia mecénica.

Os resultados também sugerem que, dentro das incertezas experimentais, a constante de
mola obtida através dos ensaios de frequéncia de vibragdo apresentou valores proximos aos
obtidos pela constante de mola calculada pela equacao 2.12. J& os resultados da constante de
mola obtidos pelo ensaio de compressao apresentaram uma grande dispersao de valores. Isto
se deve ao fato de que os defeitos superficiais sdo mais determinantes na resisténcia das molas
do que a variacao na temperatura de sinterizacdo. Apesar disto, a mudanca na temperatura
de sinterizagao se mostrou eficaz na obtencdo de maior resisténcia & fratura.

A estimativa do pardmetro de Weibull, 7, apresentou um valor baixo devido ao volume
efetivo das molas ser grande, mas é compativel com os resultados obtidos na literatura [8] para
molas de SizN, de volume efetivo similar. A estimativa do parametro de escala, g, também
apresentou valor baixo evidenciando que a contribuicao dos defeitos superficiais é bastante
significativa e reduz a resisténcia mecanica das molas ceramicas.

A constante de mola foi determinada desde a temperatura ambiente até 1100°C utilizando
a medida das frequéncias fundamentais longitudinais de vibracdo. A constante de mola em
temperatura ambiente aumenta com o aumento da temperatura de sinterizagdo, mas diminui

linearmente a medida que a temperatura do ensaio aumenta, seguindo o mesmo comportamento
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observado para o mo6dulo de cisalhamento da alumina®.

A resisténcia caracteristica das molas de alumina aumentou cerca de 32% quando a tem-
peratura de sinterizacao foi aumentada de 1550°C a 1650°C. Isto ocorre porque a porosidade é
reduzida com o aumento da temperatura de sinterizacdo. A variacao na temperatura de sinte-
rizacdo mostrou-se um método simples e conveniente para se alterar a constante da mola e a
resisténcia & compressao de molas cerdmicas sem modificar as dimensoes fisicas e a composicao
destas. Entretanto a confiabilidade das molas cerdmicas é influénciada significativamente pela
presenca de bolhas internas e defeitos superficiais, o que faz com que o aumento da temperatura
de sinterizagdo nao tenha tanta influéncia sobre este parametro.

Um desdobramento para este trabalho seria a producdo de molas com diferentes compo-
sicoes Al,O; + ZrO,, pois a zirconia apresenta maior tenacidade a fratura que a alumina
podendo-se obter desta forma molas com maior deflexdao. Também seria de grande interesse
o desenvolvimento de molas ceramicas sinterizadas em diferentes tempos para avaliacdo da
influéncia do tamanho de grao na resisténcia mecanica das molas, além do aprimoramento do

ensaio de frequéncia de vibragao.

*Gréfico E.2 do apéndice E.
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Apéndice A

Lista de Abreviaturas

e ASM : Area Solida Minima;

e ASTM : American Society of Testing and Materials;

e CAD : Compute Aided Desing;

e CIP : Prensagem Isostatica a Frio. Do inglés: (Cold Isostatic Pressure);

e DSC : Calorimetria Exploratoria Diferencial. Do inglés: (Differencial Scaning Calorime-

try);

e K : Médulo de Young;

e G : M6dulo de Cisalhamento;

e GPa : Gigapascal;

e HIP : Presagem Isostatica a Quente. Do inglés: (Hot Isostatic Pressure);
e IM : Moldagem por Injecao. Do inglés: (Injection Molding);

e IR : Infra Vermelho. Do inglés: (Infra Red);

e LIGA : Deep X-ray Lithography (LIGA-Method);
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LPIM : Moldagem por Inje¢do em Baixa Pressdao. Do inglés: (Low Pressure Injection

Molding);

MPa : Megapascal;

PE : Polietileno;

PIM : Moldagem por Injecdo de Pos. Do inglés. (Powder Injection Molding);
PF : Ponto de Fusao;

PS : Poliestireno;

PP : Polipropileno;

oo : Parametro de escala de Weibull para o material;

oy - Resisténcia caracteristica de Weibull;

69 : Estimativa do parametro de escala de Weibull para o material;
6p : Estimativa da resisténcia caracteristica de Weibull,

K¢ : Tenacidade & Fratura;

kPa : kilopascal.



Apéndice B

Densidades a Verde e Sinterizada

Neste anexo sao apresentadas as tabelas com todos os valores de densidade a verde e

sinterizada medidas para todos os conjutos de amostras produzidas neste trabalho.
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Tabela B.1: Densidade a verde e sinterizada para molas sinterizadas em 1550°C.

N pu(g/en®) p.(g/em’)|  %DT

01 2,663 3,787 95,04
02 2,663 3,746 94,02
03 2,664 3,770 94,63
04 2,665 3,675 92,23
05 2,645 3,730 93,62
06 2,656 3,650 91,61
07 2,665 3,671 92,13
08 2,632 3,697 92,80
09 2,658 3,686 92,51
10 2,652 3,692 92,66
11 2,652 3,694 92,72
12 2,645 3,683 92,45
13 2,652 3,648 91,57
14 2,651 3,672 92,16
15 2,653 3,650 91,62
16 2,649 3,668 92,06
17 2,648 3,666 92,01
18 2,647 3,671 92,15
19 2,629 3,681 92,40
20 2,651 3,740 93,87
21 2,654 3,793 95,19
22 2,653 3,708 93,07
23 2,605 3,733 93,70
24 2,662 3,720 93,37
25 2,641 3,749 94,10
26 2,610 3,736 93,76
27 2,639 3,734 93,73
28 2,641 3,739 93,86
29 2,623 3,732 93,66
30 2,624 3,795 95,26
3 2,646 3,710 93,13
52 9 0,015 0,043 1,09
Sl 0,003 0,008 0,20

*Densidade a verde,
"Densidade sinterizada,
iDensidade tedrica percentual,
§Media Aritmeética,

TDesvio Padrao,

IDesvio Padriio da Média.
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Tabela B.2: Densidade a verde e sinterizada para molas sinterizadas em 1600°C

N pu(g/em’) p,(g/em’) %DT

01 2,645 3,780 94,87
02 2,627 3,781 94,91
03 2,618 3,766 94,53
04 2,623 3,765 94,50
05 2,618 3,780 94,87
06 2,618 3,812 95,67
07 2,614 3,802 95,44
08 2,595 3,809 95,60
09 2,607 3,825 96,00
10 2,621 3,820 95,89
11 2,627 3,793 95,21
12 2,636 3,825 96,01
13 2,620 3,822 95,94
14 2,622 3,784 94,99
15 2,627 3,802 95,44
16 2,624 3,829 96,12
17 2,620 3,818 95,83
18 2,623 3,841 96,42
19 2,637 3,791 95,15
20 2,633 3,807 95,56
21 2,597 3,839 96,36
22 2,635 3,814 95,74
23 2,625 3,821 95,91
24 2,619 3,807 95,57
25 2,599 3,812 95,69
26 2,609 3,823 95,97
27 2,611 3,770 94,62
28 2,592 3,824 95,08
29 2,593 3,836 96,29

30 2,599 3,854 96,73
z 2,618 3,808 95,59
52 0,014 0,023 0,58
K 0,003 0,004 0,11
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Tabela B.3: Densidade a verde e sinterizada para molas sinterizadas em 1650°C.

N pu(g/em’) p,(g/em’) %DT

01 2,631 3,852 96,70
02 2,629 3,860 96,90
03 2,599 3,801 95,41
04 2,611 3,797 95,31
05 2,612 3,813 95,72
06 2,605 3,810 95,64
07 2,607 3,821 95,92
08 2,601 3,804 95,48
09 2,595 3,822 95,03
10 2,611 3,809 95,62
11 2,587 3,814 95,74
12 2,587 3,798 95,32
13 2,601 3,827 96,07
14 2,599 3,803 95,45
15 2,664 3,798 95,33
16 2,609 3,835 96,25
17 2,592 3,835 96,27
18 2,665 3,833 96,20
19 2,588 3,811 95,66
20 2,610 3,846 96,54
21 2,614 3,831 96,17
22 2,600 3,860 96,90
23 2,622 3,854 96,74
24 2,605 3,839 96,37
25 2,612 3,829 96,12
2 2,627 3,843 96,47
27 2,622 3,852 96,68
28 2,613 3,823 95,95
29 2,602 3,843 96,47

30 2,613 3,836 96,27
e 2,611 3,827 96,05
52 0,019 0,020 0,49
K 0,003 0,004 0,09
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Tabela B.4: Densidade a verde e sinterizada para molas sinterizadas em 1550°C.

N po(g/cm®) p.(g/cm®) %DT
1 2,642 3,743 93,96
2 2,640 3,760 94,39
3 2,636 3,747 94,04
4 2,641 3,719 93,34
5 2,645 3,747 94,06
6 2,637 3,709 93,10
7 2,642 3,739 93,85
8 2,639 3,751 94,16
9 2,646 3,734 93,72
10 2,654 3,756 94,28
11 2,635 3,753 94,19
12 2,636 3,732 93,66
13 2,639 3,738 93,81
14 2,637 3,748 94,07
15 2,637 3,733 93,71
T 2,640 3,741 93,89
S? 0,005 0,014 0,35
S 0,001 0,004 0,09

Tabela B.5: Densidade a verde e sinterizada para molas sinterizadas em 1600°C.

N  pu(g/cm®) ps(g/cm’®) %DT
1 2,649 3,807 9556
2 2,654 3,853 96,70
3 2,653 3,795 9527
4 2,650 3,800 95,38
5 2,658 3,858 96,83
6 2,647 3,796 95,28
7 2,642 3,861 96,91
8 2,635 3,813 9571
9 2,654 3,859 96,87
10 2,636 3,883 97,47
11 2,651 3,821 95,92
12 2,638 3,808 95,59
13 2,646 3,888 97,60
14 2,642 3,888 97,59
15 2,641 3,89 97,73
i 2,646 3842 9643
S 0,007 0,037 0,93

S 0,002 0,010 0,24
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Tabela B.6: Densidade a verde e sinterizada para molas sinterizadas em 1650°C.

N  p,(g/cm®) p,(g/cm®) %DT
1 2,639 3,911 98,18
2 2,638 3,803 97,71
3 2,635 3,917 98,31
4 2,640 3,911 98,18
5 2,635 3,915 98,28
6 2,641 3,909 98,13
7 2,638 3,802 97,70
8 2,641 3,899 97,86
9 2,639 3,913 98,22
10 2,637 3,868 97,10
11 2,643 3,883 97,45
12 2,641 3,844 96,49
13 2,640 3,909 98,11
14 2,644 3,905 98,02
15 2,636 3,907 98,06
z 2,639 3,808 97,85
S2 0,003 0,020 0,51

K 0,001 0,005 0,13

Tabela B.7: Densidade a verde e sinterizada para molas sinterizadas em 1550°C.

N  p,(g/cm®)  p,(g/cm®) %DT
1 2,637 3,754 94,24
2 2,642 3,734 93,72
3 2,641 3,739 93,86
4 2,640 3,772 94,68
5 2,640 3,754 94,24
6 2,637 3,749 94,20
7 2,638 3,753 94,09
8 2,641 3,729 93,71
9 2,639 3,733 93,62
10 2,636 3,759 94,35
11 2,639 3,739 93,85
z 2,639 3,747 94,05
52 0,002 0,013 0,33
K 0,001 0,004 0,10
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Tabela B.8: Densidade a verde e sinterizada para molas sinterizadas em 1600°C.

N  py(g/cm?®) ps(g/cm’®) %DT
1 2,636 3,818 95,84
2 2,638 3,901 97,92
3 2,646 3,970 99,66
4 2,649 3,966 99,55
5 2,645 3,940 98,89
6 2,641 3,804 97,75
7 2,638 3,884 97,49
8 2,636 3,875 97,25
9 2,640 3,902 97,95
10 2,637 3,817 95,80
11 2,638 3,776 94,77
12 2,637 3,761 94,40
13 2,636 3,775 94,76
14 2,641 3,763 94,45
15 2,637 3,809 95,61
F 2,639 3,857 96,81
52 0,004 0,073 1,83
K 0,001 0,019 0,47

Tabela B.9: Densidade a verde e sinterizada para molas sinterizadas em 1650°C.

N  p,(g/cm®)  ps(g/cm®) %DT
1 2,639 3,918 98,35
2 2,639 3,907 98,06
3 2,640 3,918 98,35
4 2,640 3,919 98,38
5 2,636 3,919 98,37
6 2,636 3,921 98,41
7 2,639 3,919 98,37
8 2,646 3,921 98,41
9 2,642 3,918 98,33
10 2,636 3,920 98,40
11 2,643 3,918 98,34
12 2,639 3,919 98,37
13 2,644 3,916 98,29
14 2,638 3,919 98,36
15 2,641 3,922 98,44
16 2,642 3,923 98,48
17 2,635 3,852 96,68
2 2,640 3,011 98,26
52 0,003 0,021 0,42

K 0,001 0,005 0,10




Apéndice C

Analise Estatistica de Weibull
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Tabela C.1: Célculos estatisticos para molas sinterizadas em 1550°C.

N H(mm) ps(g/cm®) m(g) F(N) 7ne(MPa) InTee Voo™ P% P%*
1 2887 3734 17247 468 4,05 1399 4619 6275 1.220
2 2973 3750 15274 561 485 1,579 4,073 5873 3,659
3 31,67 3,746 17,357 6,14 5,32 1,671 4,634 5,983 6,098
4 30,18 3,750 15,989 9,00 7,79 2,053 4,264 5873 8,537
5 3326 3709 17,439 979 8,48 2137 4701 6,897 10,976
6 30,68 3,793 17,014 13,01 11,26 2422 4486 4,807 13,415
7 2519 3740 13725 15,12 13,09 2572 3670 6,124 15,854
8 34,66 3,734 17,187 15,86 13,73 2,619 4,603 6,278 18,293
9 29,43 3,730 16,139 16,56 14,34 2,663 4,327 6,376 20,732
10 25,56 3,720 16,125 20,53 17,77 2,878 4,335 6,630 23,171
11 3452 3733 17,254 2411 20,88 3039 4622 6293 25610
12 29,96 3,740 15,327 25,13 21,76 3,080 4,098 6,124 28,049
13 30,57 3,787 17,239 26,23 22,71 3,123 4,553 4,957 30,488
14 31,73 3,743 17,044 26,31 22,77 3,126 4,553 6,038 32,927
15 34,63 3,738 17,018 26,45 22,90 3,131 4,553 6,186 35,366
16 29,00 3,733 15,705 27,55 23,85 3,172 4,207 6,298 37,805
17 33,62 3,753 17,201 28,35 24,54 3,200 4,584 5,808 40,244
18 34,54 3,756 17,242 31,06 26,89 3,292 4590 5,720 42,683
19 33,31 3,719 17,205 31,13 26,95 3,294 4,627 6,609 45,122
20 33,65 3,748 17,064 31,64 27,39 3,310 4,553 5,935 47,561
21 33,76 3,732 17,172 34,49 29,86 3,396 4,602 6,335 50,000
22 31,15 3,730 17,389 35,07 30,36 3,413 4,662 6,381 52,439
23 2853 3750 15,407 35,40 30,65 3423 4,109 5873 54,878
24 34,21 3,739 17,050 35,44 30,68 3,424 4,560 6,155 57,317
25 27,99 3,736 17,578 38,44 33,28 3,505 4,705 6,236 59,756
26 34,88 3,747 17,483 39,46 34,16 3,531 4,666 5,960 62,195
27 30,71 3,740 17,181 41,80 36,19 3,589 4,594 6,126 64,634
28 33,77 3751 16,930 4348 37,64 3628 4513 5839 67,073
29 30,10 3,795 17,156 45,74 39,60 3,679 4,521 4,745 69,512
30 27,36 3,760 15,514 45,85 39,69 3,681 4,126 5,622 71,951
31 24,98 3,730 14,057 46,29 40,07 3,691 3,769 6,376 74,390
32 24,80 3732 15326 47,50 41,12 3717 4,107 6335 76,829
33 33,99 3,747 17,296 52,10 45,10 3,809 4,616 5,945 79,268
34 30,83 3,749 17,215 54,88 47,51 3,861 4,592 5,900 81,707
35 33,09 3,760 17,196 55,68 48,20 3,875 4,573 5,615 84,146
36 26,57 3,708 16,136 56,27 48,71 3,886 4,352 6,932 86,585
37 29,49 3,770 15,334 56,92 49,28 3,897 4,067 5,371 89,024
38 30,19 3,770 17,283 59,34 51,37 3,939 4584 5,373 91,463
39 24,07 3,730 12,817 72,65 62,89 4,141 3,436 6,376 93,902
40 29,06 3,739 17,719 77,97 67,50 4,212 4,739 6,143 96,341
41 28,61 3,750 14,929 87,08 75,39 4,323 3,981 5,873 98,780

*Volume da mola (x10~%m?);

tPorosidade percentual;
IProbabilidade de falha percentual.
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Tabela C.2: Cilculos estatisticos para molas sinterizadas em 1600°C.

N H(mm) p,(g/cm’®) m(g) FN) 7,0:(MPa) Intpee Viow P% P:%

1 33,57 3,858 17,103 2,78 2,40 0,877 4,433 3,169 1,020

2 23,49 3,820 11,984 6,04 5,23 1,654 3,137 4,116 3,061

3 2549 3,860 13,999 12,04 10,42 2344 3,627 3,112 5,102

4 2430 3890 11,845 14,86 12,86 9554 3045 2359 7,143

5 3326 3859 16,924 17,61 15,25 9724 4385 3128 9,184

6 30,86 3,812 17,420 19,51 16,89 2,827 4,570 4,326 11,224
7 24,46 3,970 13,943 24,34 21,07 3,048 3,512 0,351 13,265
8 27,77 3,850 15,669 24,66 21,35 3,061 4,070 3,363 15,306
9 2408 3880 12,885 2484 21,50 3068 3,321 2,610 17,347
10 33,44 3808 17,686 27,40 93,72 3166 4,644 4414 19,388
11 32,81 3,813 16,942 27,77 24,04 3,180 4,443 4,291 21,429
12 33,30 3,853 16,746 29,08 25,18 3,226 4,347 3,300 23,469
13 31,14 3,836 17,473 29,38 25,43 3,236 4,555 3,710 25,510
14 31,75 3807 16,966 29,59 25,62 39243 4456 4438 27551
15 24,05 3,970 12,926 30,09 26,05 3,260 3,256 0,351 29,592
16 25,57 3920 15,726 31,97 97,67 3321 4012 1,606 31,633
17 31,66 3,823 17,286 34,56 29,92 3,398 4,521 4,032 33,673
18 32,66 3,861 16,744 34,86 30,18 3,407 4,337 3,091 35,714
19 33,39 3,883 16,874 35,44 30,68 3424 4,346 2,533 37,755
20 24,68 3824 13,799 36,10 31,25 3442 3609 4,019 39,796
21 33,98 3888 17,199 36,32 31,44 3448 4423 2401 41,837
22 29,12 3,802 16,987 36,46 31,56 3,452 4,468 4,558 43,878
23 25,84 3,802 17,624 38,51 33,34 3,507 4,635 4,556 45,918
24 21,79 3,900 12,663 39,74 34,40 3,538 3,247 2,108 47,959
25 33,29 3,800 17,581 40,04 34,67 3,546 4,626 4,618 50,000
2% 34,59 3.821 17,772 41,07 35,55 3571 4,651 4,083 52,041
27 35,42 3,888 17,221 41,80 36,18 3,589 4429 2,406 54,082
28 34,14 3,894 17,208 42,53 36,82 3,606 4,420 2,271 56,122
29 31,18 3,809 17,068 45,23 39,16 3,668 4,481 4,404 58,163
30 29,85 3,829 17,305 46,04 39,86 3,685 4,519 3,882 60,204
31 31,09 3807 17,346 46,99 40,68 3706 4556 4,444 62,245
32 23,27 3,920 15,260 48,71 4217 3,742 3,893 1,606 64,286
33 30,28 3,810 15,695 49,51 42,86 3,758 4,119 4,367 66,327
34 30,41 3,839 17,173 50,64 43,84 3,781 4,473 3,642 68,367
35 31,52 3,821 17,624 51,52 44,60 3,798 4,612 4,089 70,408
36 25,15 3,900 13,320 53,70 46,49 3,839 3,415 2,108 72,449
37 29,76 3,825 17,521 60,50 52,38 3,958 4581 3,994 74,490
38 29,60 3,820 17,242 66,50 57,57 4,053 4,514 4,115 76,531
39 30,92 3,854 16,761 66,86 57,88 4,068 4,349 3,273 78,571
40 29,07 3,841 17,085 67,15 58,13 4,063 4,448 3,579 80,612
41 3125 3814 17,623 67,59 58,51 4069 4,620 4,260 82,653
42 24,29 3,870 13,647 68,35 59,17 4,080 3,526 2,861 84,694
43 29,45 3,825 17,469 75,78 65,60 4,184 4568 4,002 86,735
44 24,72 3,940 13,099 76,70 66,40 4,196 3,325 1,104 88,776
45 29,30 3,818 16,988 77,97 67,50 4,212 4,450 4,167 90,816
46 2888 3822 17032 84,55 73,20 4293 4456 4,063 92,857
47 22,95 3,820 13,483 86,18 74,61 4,312 3,529 4,116 94,898
48 30,04 3812 17,101 94,12 81,48 4400 4486 4,313 96,939
49 29,27 3,807 17,441 105,37 91,22 4,513 4,581 4,431 98,980
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Tabela C.3: Cilculos estatisticos para molas sinterizadas em 1650°C.

N H(mm) p,(g/cm’®) m(g) FN) 7,0:(MPa) Intpee Viow P% P:%

1 28,67 3,920 15,599 9,37 8,11 2,093 3979 1,606 1,064

2 28,98 3,920 16,019 10,49 9,08 2,206 4,087 1,606 3,191

3 2549 3860 13,999 12,04 10,42 2344 3627 3112 5319

4 3014 3920 15901 19,02 16,47 2801 4,056 1,606 7,447

5 2621 3843 16,246 19,51 16,89 9827 4227 3529 9.574

6 30,69 3,836 17,882 20,39 17,65 2,871 4,662 3,726 11,702
7 28,87 3,920 15,818 23,98 20,76 3,033 4,035 1,606 13,830
8 27,77 3,850 15,669 24,66 21,35 3,061 4,070 3,363 15,957
9 3248 3911 16,694 27,40 93,72 3166 4268 1,821 18,085
10 31,04 3,893 16,596 27,48 23,79 3,169 4263 2,287 20,213
11 25,57 3,920 15,726 31,97 27,67 3,321 4,012 1,606 22,340
12 27,53 3,833 16,872 32,30 27,96 3331 4,402 3,802 24,468
13 33,14 3,917 17,238 33,98 29,42 3,382 4,401 1,691 26,596
14 33,83 3,911 16,788 3581 31,00 3434 4292 1820 28,723
15 25,29 3,920 15,990 36,74 31,81 3,460 4,079 1,606 30,851
16 32,78 3,915 16,814 36,76 31,82 3,460 4294 1,722 32,979
17 32,33 3,909 16,711 37,34 32,33 3476 4,274 1,872 35,106
18 28,71 3,892 15,581 40,04 34,67 3,546 4,003 2,300 37,234
19 33,86 3,899 16,720 41,29 35,74 3,576 4,288 2,140 39,362
20 32,5 3,913 16,910 41,94 36,31 3,592 4,322 1,782 41,489
21 26,76 3,920 15,110 43,36 37,54 3,625 3,855 1,606 43,617
22 33,49 3,868 16,333 44,65 38,65 3,655 4,222 2904 45,745
23 30,87 3,860 17,497 44,72 38,71 3,656 4,532 3,103 47,872
24 33,15 3,883 16,753 45,09 39,03 3,664 4,315 2,546 50,000
25 30,04 3846 17742 46,11 39,92 3687 4,613 3464 52,128
2% 2327 3920 15260 48,71 4217 3742 3893 1,606 54,255
97 33,92 3844 16,395 4881 42,96 3744 4265 3,508 56,383
28 22,64 3,835 15,139 48,89 42,32 3,745 3,948 3,746 58,511
29 32,06 3,909 16,777 49,84 43,14 3,765 4,292 1,892 60,638
30 31,83 3,905 16,623 53,34 46,18 3,833 4,257 1,979 62,766
31 27,34 3,852 18,250 55,02 47,63 3,863 4,738 3,315 64,894
32 26,67 3,920 15,989 55,26 47.84 3,868 4,079 1,606 67,021
33 28,03 3,854 17,365 56,56 48,96 3891 4,506 3,259 69,149
34 28,46 3,829 17,203 57,29 49,60 3904 4,492 3,882 71,277
35 29,71 3,920 15,497 57,46 49,75 3,907 3,953 1,606 73,404
36 27,95 3,835 18,199 58,46 50,61 3,924 4,745 3,731 75,532
37 32,83 3,907 16,469 62,11 53,77 3,985 4215 1,937 77,660
38 26,71 3,831 17,224 63,28 54,78 4,003 4,495 3,830 79,787
39 28,20 3,910 15,279 63,65 55,10 4,009 3,908 1,857 81,915
40 26,35 3,920 14976 65,51 56,72 4,038 3,820 1,606 84,043
41 27,66 3,843 16,630 66,13 57,25 4,047 4,327 3,534 86,170
42 2022 3852 17,110 69,86 60,48 4102 4441 3301 88,298
43 28,29 3,860 17,106 70,00 60,60 4,104 4431 3,100 90,426
44 27,26 3,920 15,372 81,51 70,56 4,257 3,921 1,606 92,553
45 27,29 3,839 17,382 90,61 78,44 4,362 4,527 3,632 94,681
46 28,18 3,920 15,843 100,32 86,85 4,464 4,042 1,606 96,809
47 28,21 3,920 15,660 100,46 86,97 4,466 3,995 1,606 98,936




Apéndice D

Constante da Mola

Para os lotes B.1 até B.6 as constantes da mola foram obtidas através do ensaio de com-
pressao. Os lote B.7 a B.9 foram ensaiados primeiramente por impulso e depois por compressao.

Todos os lotes tiveram a constante de mola teérica estimada pela equacao 2.12.
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Tabela D.1: Constantes de mola obtidas pelo ensaio de compresséo e calculadas para o lote B.1,
sinterizado em 1550°C.

N H(mm)* p.(g/cm®)f m(g)! d(mm) Di(mm) F(N)! K.(N/mm)T K. (N/mm)l
1 30,57 3,787 17,239 4,13 23,43 26,23 55,15 102,50
2 31,67 3,746 17,357 4,08 23,23 6,14 25,01 100,17
3 30,19 3,770 17,283 4,18 22,83 59,34 15,96 116,26
4 3154 3,675 17774 4,08 23,51 18,93 17,55 96,63
) 31,15 3,730 17,389 4,05 23,17 35,07 40,82 98,01
6 31,57 3,650 18,406 4,14 23,15 927 48 28,99 107,30
7 30,63 3,671 18,107 4,11 23,46 86,08 26,3 100,15
8 23,70 3,697 13,975 4,19 23,06 26,23 62,61 113,90
9 30,90 3,686 17,367 4,17 23,01 64,89 98,93 112,47
10 28,07 3,692 17524 4,16 23,52 17,61 66,08 104,31
11 30,11 3,604 16,461 4,16 23,52 55,10 22,71 104,31
12 29,37 3,683 18,155 4,14 22,99 37,78 37,48 109,56
13 29,33 3,648 17,371 4,04 23,42 62,70 69,57 93,98
14 28,64 3,672 17,985 4,17 23,65 41,21 64,16 103,59
15 32,08 3,650 17615 4,15 23,58 70,37 53.9 102,52
16 30,10 3,668 17431 4,05 23,70 35,00 72,73 91,58
17 29,05 3,666 17695 4,15 2364 39,53 922,21 101,74
18 30,26 3,671 17,454 4,10 23,37 77,97 76,49 100,32
19 28,98 3,681 17,149 4,18 23,67 74,46 51,03 104,32
20 30,71 3,740 17,181 4,14 92,95 41,80 65,21 110,13
21 30,68 3,793 17,014 4,05 23,02 13,01 80,79 99,94
22 26,57 3,708 16,136 4,09 23,38 56,27 80,62 99,22
23 29,00 3,733 15,705 4,02 23,17 27,55 84,55 95,14
24 25,56 3,720 16,125 4,09 23,22 20,53 22,8 101,29
25 30,83 3,749 17,215 3,89 23,34 54,88 17,66 81,61
2% 27,99 3,736 17,578 4,15 92 98 38,44 42,97 110,76
27 28,87 3,734 17,247 4,01 93,41 4,68 22,51 91,33
28 29,06 3,739 17,719 4,04 23,29 77,97 18,18 95,56
29 24,80 3,732 15,326 4,09 23,40 47,50 25,65 98,97
30 30,10 3,795 17,156 3,89 23,24 45,74 35,49 82,67
7 29,40 3,710 43,02 46,30 101,01
S2 2,03 0,043 21,87 24,27 7,99
S 0,37 0,008 3,99 4,43 1,46

*Altura da mola;

"Densidade sinterizada;

fMassa da mola apos sinterizagao;

§Fo1rgau maxima aplicada;

YConstante da mola obtida no ensaio de compressao;
I Constante da mola calculada com a equacao 2.12.
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Tabela D.2: Constantes de mola obtidas pelo ensaio de compressao e calculadas para o lote B.2,
sinterizado em 1600°C.

N H(mm) p,(g/cm®) m(g) d(mm) Do(mm) F(N) K. (N/mm) K.;(©N/mm)
1 30,13 3,780 17.334 411 2306 88,20 81,37 113,04
2 2947 3,781 16,875 4,12 23,13 27.62 29,12 113,11
3 31,15 3,766 17434 4,11 2298 90,61 75,85 114,22
4 30,69 3,765 17,309 4,13 23,04 39,39 35,46 115,56
5 30,92 3,780 17,527 4,15 22,98 25,50 30,56 118,74
6 30,86 3,812 17,420 4,12 23,00 19,51 50,51 115,04
7 29,12 3,802 16,987 4,06 23,03 36,46 25,95 108,06
8 31,18 3,809 17068 4,14 2265 45,23 34,69 122,81
9 29,45 3,825 17,469 4,10 22,84 75,78 67,83 115,21
10 29,6 3,820 17,242 4,12 22,73 66,50 84,89 119,19
11 29,89 3,793 16,746 4,12 22,94 82,35 83,99 115,94
12 29,76 3,825 17,521 4,10 23,11 60,50 58,47 111,22
13 2888 3,822 17032 4,11 2296 8455 78,25 114,52
14 2943 3,784 13,050 4,12 2306 23,89 30,72 114,14
15 25,84 3,802 17,624 3,88 23,09 38,51 43,11 89,43
16 29,85 3,829 17,305 4,05 22,62 46,04 40,77 112,92
17 29,3 3,818 16,988 3,97 23,50 77,97 64,42 92,98
18 29,07 3,841 17,085 4,11 23,27 67,15 50,46 110,01
19 28,67 3,791 16,948 4,12 22,69 95,94 65,98 119,82
20 31,09 3,807 17,346 4,08 22,83 46,99 32,73 113,13
21 3041 3,839 17,173 4,11 2292 50,64 27 115,12
22 31,25 3,814 17,623 3,99 22,91 67,59 55 102,39
23 31,52 3,821 17,624 4,10 23,10 51,52 31,9 111,36
24 29,27 3,807 17,441 4,08 23,03 105,37 72,48 110,20
25 30,04 3,812 17,101 4,04 23,30 94,12 73,86 102,31
26 31,66 3,823 17,286 3,97 22,94 34,56 35,56 99,96
27 29,33 3,770 17,155 4,07 22,74 37,41 65,51 113,36
28 24,68 3,824 13,799 4,05 22,82 36,10 41,56 109,98
29 31,14 3,836 17,473 4,06 23,20 29,38 33,41 105,70

30 30,92 3,854 16,761 3,97 22 54 66,86 59,66 105,38
i 29,82 3,808 57,07 53,83 114,65
52 1,52 0,023 24,84 19,51 7,49
S 0,28 0,004 4,54 3,62 1,39
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Tabela D.3: Constantes de mola obtidas pelo ensaio de compressao e calculadas para o lote B.3,
sinterizado em 1650°C.

N H(mm) p,(g/cm®) m(g) d(mm) Dy(mm) F(N) K.N/mm) K.;(N/mm)
1 2022 3,852 17,110 4,04 22,97 69,86 59,90 109,48
2 28,29 3,860 17,106 4,02 22,68 70,00 39,09 111,43
3 30,50 3,801 16,966 4,02 2291 38,29 40,35 108,10
4 28,81 3,797 17,877 4,07 22,80 72,49 74,98 115,23
5 28,70 3,813 17,607 4,05 22,90 38,58 66,64 111,51
6 28,53 3,810 17,482 4,07 22,80 53,93 54,71 115,23
7 28,98 3,821 17,328 4,00 22.89 52,83 77,41 106,32
8 26,44 3,804 16,327 4,07 23,08 49.03 66,23 111,09
9 27,97 3,822 16,133 4,04 23,07 70,59 81,01 108,06
10 28,32 3,809 17,159 3,96 22,92 27,69 74,74 101,66
11 27,80 3,814 17,173 4,08 22,93 26,74 78,52 114,40
12 28,29 3,798 17,368 4,02 22,87 14.47 56,01 108,74
13 28,83 3,827 17,039 4,01 22,76 16,22 72,20 109,23
14 27,29 3,803 16,973 4,03 23,06 20,24 56,61 107,14
15 25,90 3,798 16,917 4,09 22,90 6,72 73,99 116,06
16 22,64 3,835 15,139 4,02 22,80 48,89 75,87 109,75
17 27,95 3,835 18,199 4,02 23,07 58,46 75,28 105,94
18 27,53 3,833 16,872 4,09 22,71 32,30 79,26 119,00
19 2748 3,811 17,693 4,05 2282 90,39 51,83 112,69
20 30,04 3,846 17,742 4,02 23,03 46,11 50,87 106,42
21 26,71 3,831 17,224 3,98 22,49 63,28 83,31 109,87
22 30,87 3,860 17,497 4,01 22,93 44,72 41,38 106,82
23 28,03 3,854 17,365 3,99 22.80 56,56 70,88 106,44
24 27,29 3,839 17,382 4,05 22,85 90,61 77,43 112,25
25 28,46 3,829 17,203 4,08 22,92 57,29 81,47 114,55
26 26,21 3,843 16,246 4,07 23,05 19,51 87,10 111,60
21 27,34 3,852 18,250 4,02 22,90 55,02 79,05 108,32
28 26,43 3,823 17,312 3,99 22.85 80,60 82,20 105,74
29 27,66 3,843 16,630 4,09 23,15 66,13 78,05 112,34
30 30,69 3,836 17,882 4,01 23,06 20,39 24,35 104,96
o 27,97 3,827 48,60 67,02 110,01
$2 1,62 0,020 922,87 15,62 3,82
S 0,30 0,004 4,18 2,85 0,70
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Tabela D.4: Constantes de mola obtidas pelo ensaio de compressao e calculadas para o lote B.4,
sinterizado em 1550°C.

N H(mm) ps(g/cm®) m(g) d(mm) Dy(mm) F(N) K.(N/mm) K.,;(N/mm)
1 31,73 3,743 17,044 4,12 23,20 26,31 32,56 104,99
2 33,09 3,760 17,196 4,12 23,33 55,68 40,38 103,24
3 3488 3747 17483 4,13 92359 39,46 28,48 100,84
4 3331 3719 17,205 4,12 93,40 31,13 30,52 102,32
5 33,99 3747 17,296 4,13 923,61 52,10 92,99 100,58
6 33,26 3,709 17,439 4,15 23,38 9,79 23,7 105,60
7 34,21 3,739 17,050 4,12 23,61 35,44 27,7 99,61
8 33,77 3,751 16,930 4,14 23,17 43,48 26,62 107,46
9 34,66 3734 17,187 417 2333 15,86 98,74 108,35
10 3454 3756 17,242 413 93,15 31,06 97.53 106,70
11 33,62 3,753 17,201 4,14 23,25 28,35 30,49 106,35
12 33,76 3,732 17,172 4,11 23,36 34,49 23,54 101,85
13 34,63 3,738 17,018 4,09 23,27 26,45 33,49 101,05
14 3365 3748 17,064 4,14 92334 31,64 24,37 105,13
15 34,52 3,733 17,254 4,17 23,45 24,11 26,62 106,69
T 3,741 32,36 28,52 104,05
s2 0,014 12,14 473 2.85
S 0,004 3,13 1,22 0,74

Tabela D.5: Constantes de mola obtidas pelo ensaio de compressao e calculadas para o lote B.5,
sinterizado em 1600°C.

N H(mm) p,(g/cm®) m(g) d(mm) Dy(mm) F(N) K.N/mm) K.;(N/mm)
1 31,75 3,807 16,966 4,14 23,06 29,59 43,51 117,46
P 33,3 3,853 16,746 4,11 23,10 29,08 98,32 113,50
3 33,53 3,795 16,647 4,13 23,02 35,37 26,81 116,94
4 33,29 3,800 17,581 4,09 23,14 40,04 27,81 110,73
5 3357 3,858 17,103 4,07 23,33 2.78 105,95
6 34,29 3,796 17,057 4,08 23,09 13,74 29,38 110,37
7 32,66 3,861 16,744 4,12 2278 34.86 26,05 119,51
8 32,81 3,813 16,942 4,11 93,22 27,77 25,26 111,75
9 33,26 3,859 16,924 4,09 22,76 17,61 31,2 116,37
10 33,39 3,883 16,874 4,08 23,05 35,44 33,41 110,94
11 3459 3,821 17,772 4,09 23,16 41,07 31,26 110,45
12 3344 3,808 17,686 4,11 23,19 27,40 29,26 112,19
13 33,98 3,888 17,199 4,05 22,90 36,32 27,76 109,85
14 3542 3,888 17,221 4,06 22,84 41,80 32,64 111,81
15 34,14 3,894 17,208 4,08 22,92 4253 27,34 112,84
7 3,842 30,36 30,00 112,71
S2 0,037 11,37 4,70 3,66

S 0,010 2,94 1,26 0,95




Tabela D.7: Constantes de mola obtidas através de diferentes métodos para o lote B.7, sinterizado
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Tabela D.6: Constantes de mola obtidas pelo ensaio de compressao e calculadas para o lote B.6,

sinterizado em 1650°C.

N H(mm) p,(g/cm®) m(g) d(mm) Dy(mm) F(N) K.N/mm) K.,;(N/mm)
1 32,48 3,911 16,694 3,96 22.91 35,81 24,56 103,10
2 31,04 3,893 16,596 4,02 22,90 41,29 27,50 109,63
3 33,14 3,917 17,238 4,04 2294 62,11 32,59 111,25
4 3383 3911 16,788 3,95 2280 53,34 36,04 103,54
5 32,78 3,915 16,814 4,04 22,90 36,76 34,10 111,83
6 32,33 3,909 16,711 3,98 22,92 40,04 25,13 105,06
7 28,71 3,892 15,581 3,91 22,82 45,09 99,15
8 3386 3899 16,720 3,89 2286 33,98 98,43 96,63
9 325 3913 16,910 3,96 92277 37.34 29,55 105,01
10 33,49 3,868 16,333 3,96 23,21 41,94 30,20 99,15
11 33,15 3,883 16,753 3,98 22,83 27,40 35,45 106,30
12 33,92 3,844 16,395 3,99 22,87 49,84 30,60 106,81
13 32,06 3909 16,777 4,01 2273 48,81 26,37 111,00
14 31,83 3,905 16,623 3,93 22,85 27,48 29,08 100,80
15 3283 3907 16,469 3,96 93,07 44,65 32,96 100,97
o 3,898 41,72 30,18 104,68
52 0,020 9,40 3,67 482
S 0,005 2,43 0,98 1,24

em 1550°C.

N H(mm) ps(g/cm®) m(g) d(mm) Do(mm) f(Hz) FN) K.(N/mm) K;(N/mm) K.y

1 30,18 3,754 15,989 3,98 22,93 1100 9,00 44,92 77,39 94,66
2 24,07 3,734 12,817 4,02 22,97 1300 72,65 58,98 86,64 96,74
3 29,96 3,739 15,327 4,01 23,13 1090 25,13 46,72 72,84 93,81
4 29,49 3,772 15,334 4,06 23,29 1120 56,92 51,07 76,94 97,82
5 28,61 3,754 14,929 4,05 23,03 1140 87,08 66,50 77,61 100,18
6 28,53 3,753 15,407 4,03 23,01 1100 35,40 58,52 74,57 97,20
7 29,73 3,749 15,274 4,04 23,34 1110 5,61 31,59 75,27 95,29
8 2943 3733 16,139 4,03 92339 1040 16,56 36,68 69,82 89,83
9 24,98 3,730 14,057 4,08 23,03 1210 46,29 56,08 82,32 95,32
10 27,36 3,759 15,514 4,09 23,40 1100 45,85 38,96 75,09 90,87
11 25,19 3,739 13,725 3,97 23,15 1220 15,12 45,65 81,71 93,85
7 3.747 3778 4870 77,29 95.05
52 0,013 26,73 10,67 474 2.99

S 0,004 8,06 3,22 1,37 0,90
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Tabela D.8: Constantes de mola obtidas através de diferentes métodos para o lote B.8, sinterizado

em 1600°C.

N H(mm) ps(g/cm®) m(g) d(mm) Do(mm) f(Hz) F(N) K.(N/mm) K;(N/mm) K.

1 23,49 3,818 11,984 3,96 23,26 1400 6,04 35,69 93,96 94,32
2 21,79 3,901 12,663 3,94 23,33 1370 39,74 43,45 95,07 91,60
3 24,05 3,970 12,926 3,97 23,23 1320 30,09 63,36 90,09 95,64
4 24,46 3,966 13,943 3,94 23,18 1260 24,34 56,3 88,54 93,39
5 24,72 3,940 13,099 4,00 23,35 1300 76,70 64,61 88,55 97,05
6 24,30 3,894 11,845 4,04 23,09 1440 14,86 60,96 98,25 104,45
7 24,08 3,884 12,885 3,95 23,3 1320 24,84 51,66 89,81 92,89
8 24,29 3,875 13,647 3,92 23,36 1280 68,35 62,14 89,44 89,41
9 25,15 3,902 13,320 3,97 23,15 1300 53,70 45,18 90,04 96,64
10 22,95 3,817 13,483 4,02 23,09 1290 86,18 77,33 89,74 102,39
11 27,78 3,776 15,126 4,01 23,13 1120 7547 59,79 75,90 100,85
12 25,69 3,761 14,304 3,91 23,36 1200 91,71 61,62 82,39 88,50
13 29,38 3,775 15,547 3,98 23,32 1070 10,70 47,76 71,20 95,50
14 24,06 3,763 12,148 4,00 23,29 1380 33,20 40,73 92,54 97,81
15 30,28 3,809 15,695 3,98 23,17 1070 49,51 43,38 71,88 97,36
T 3,857 45,70 54,26 87,16 95,85
52 0,073 28,37 11,38 8,19 4,48

S 0,019 7,33 2,94 2,11 1,16

Tabela D.9: Constantes de mola obtidas através de diferentes métodos para o lote B.9, sinterizado

em 1650°C.

N H(mm) ps(g/cm®) m(g) d(mm) Dy(mm) f(Hz) F(N) K.(N/mm) K;N/mm) K.y

1 30,14 3,918 15,901 3,94 22,88 1160 19,02 71,06 85,58 100,15
2 28,20 3,907 15,279 3,97 22,79 1190 63,65 54,15 86,55 104,46
3 26,76 3,918 15,110 3,93 22,92 1210 43,36 69,98 88,49 98,62
4 26,35 3,919 14,976 3,99 22,67 1220 65,51 71,58 89,16 108,29
5 25,29 3,919 15,990 3,95 22,35 1180 36,74 56,54 89,06 108,54
6 27,26 3,921 15,372 3,97 22,67 1190 81,51 64,5 87,07 106,13
7 26,67 3,919 15,989 3,94 22,82 1160 55,26 66,38 86,06 100,94
8 28,67 3,921 15,599 4,00 22,66 1190 9,37 41,96 88,36 109,52
9 28,87 3,918 15,818 3,98 22,78 1160 23,98 33,92 85,14 105,66
10 2821 3,920 15,660 4,02 9247 1180 100,46 61,22 87,22 114,59
11 28,98 3,918 16,019 3,99 22,84 1140 10,49 51,18 83,27 105,89
12 28,18 3,919 15,843 3,95 22,65 1160 100,32 54,61 85,27 104,29
13 29,71 3,916 15,497 4,01 22,81 1180 57,46 73,53 86,31 108,45
14 25,57 3,919 15,726 3,98 22,72 1180 31,97 59,19 87,59 106,50
15 25,49 3,922 13,999 3,97 22,89 1300 12,04 48,6 94,63 103,10
16 27,28 3,923 15,260 3,96 23,00 1200 48,71 55,97 87,90 104,05
17 27,77 3,852 15,669 4,01 22,79 1170 24,66 79,54 85,80 100,61
o 3,911 46,15 59,64 88,63 105,28
S 0,021 29,38 11,95 6,28 4,00

K 0,005 7,12 2,90 1,48 0,97
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Figura E.1: Ajuste linear e polinomial aos dados experimentais de D. J. Green. Adaptado
da referéncia [55].
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Tabela E.1: Dados experimentais obtidos por D. J. Green para alumina policristalina
sinterizada em diferentes temperaturas. Adaptado da referéncia [55].

Porosidade (%) G(GPA)

41,1 1,48
40,5 16,5
39,5 21,3
37,8 28,6
34,1 38,7
29,5 53,0
28 58,6
26,2 64,7
24,9 71,5
22,1 84,1
20,1 89,3
17,4 101
16,3 105
15,4 105
9,5 132
9,2 130
8,7 133
4,7 154
4,2 154

0,1 167
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Figura E.2: Constante da mola (K) e mo6dulo de cisalhamento (G) de uma mola de
alumina sinterizada em 1600°C, ambos normalizados em relacao aos seus res-
pectivos valores a4 temperatura ambiente.
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