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Resumo

GREGOLIN, Elvio de Napole, Pré-Formas Cerdmicas pcj:ra Utilizagdo em Compdsitos de
Matriz Metdlica, Universidade Estadual de Campinas, 1995. 117 p. Tese (Mestrado)

Neste trabalho almeja-se o desenvolvimento de uma metodologia que possibilite a
transformacdo de fibras ceramicas refratarias, com composi¢do bésica silico-aluminosa (SiO»-
ALOs) e ha décadas sendo empregadas como revestimento isolante/refratario em processos
industriais de queima (>1000 °C), em preformados cerdmicos (arranjo compactado e orientado
das fibras), apropriado ao uso como refor¢o microestrutural de ligas metalicas ndo ferrosas.
Para tanto, foram beneficiadas e caracterizadas fibras cerdmicas produzidas no mercado
nacional, além de idealizada e executada uma formulagdo e processo para obtencio da
pré-forma . Realizaram-se ensaios de caracteriza¢do dos preformados obtidos, assim como de
duas pré-formas comerciais de uso consagrado mundialmente, confrontando-se os resultados.
Como ilustragdo final ao trabalho proposto, infiltraram-se as pré-formas produzidas com liga
aluminio-silicio em dois processos distintos produzindo-se assim os compdsitos de matriz

metalica de interesse.

Palavras Chave

- Compostos fibrosos, Fibras inorganicas, Metais, Compdsitos de matriz metalica



Abstract

GREGOLIN, Elvio de Napole, Pré-Formas Cerdmicas para Utilizagéo em Compdsitos de
Matriz Metdlica, Universidade Estadual de Campinas, 1995. 117 p. Tese (Mestrado)

This paper aspires the development of a methodology that allows the refractory fibers
transformation, with alumino-silicate basic composition (Si0.-ALQ3), which has been applied
as refractory/insulating lining in industrial firing processes (>1000 °C), as preformed ceramics
(compact oriented arrangement of fibers), suitable to be used as microstructural reinforcement
of non-ferrous metallic alloys. For such purpose, the ceramic fibers produced by local market
were processed and characterized and a formulation was idealized and carried out in order to
obtain the preform. The resulting preforms were characterized, as well as two other preforms
world-wide recognized. All preforms results were analysed. As a final illustration of this paper,
the obtained preforms were infiltrated by silicon-aluminum alloy in two different ways. This has

produced the desired metallic matrix composite.

Key Words

- Fiber composite, Inorganic fibers, Metals, Metal Matrix Composite.



Capitulo 1

Introducio

1.1. Breve historico sobre as fibras ceramicas

No ano de 1942, John C. McMullen, pesquisador da companhia americana The
Carborundum Company, inventou as primeiras fibras inorgédnicas denominadas como firas
ceramicas [STERN, 1991]. A concep¢do inicial referia-se a um tipo particular de material
inorganico fibroso, resultado da mistura de partes iguais de graos de oxido de aluminio (ALO,
- alumina) e 6xido de silicio (SiO, - silica) de pureza industrial (> que 98%). A mistura dos
grdos era fundida em temperaturas superiores a 2000 °C, sendo um filete do material fundido
submetido a um forte jato de ar, resultando na sua fibralizacio e obten¢do de uma fibra com

microestrutura amorfa em fungdo do réapido resfriamento envolvido.

A primeira denominagdo dada a este material foi de fibras ceramicas (ceramic fibers).
Posteriormente, com o advento de novas fibras inorganicas no mercado mundial, o0 termo
fibras ceramicas passou a ter um significado mais generalizado, de forma que varas
nomenclaturas podem ser encontrados na bibliografia a partir da década de 40 como meip de
identificagdo destas fibras, como por exemplo : ceramic fibers, alumino-silicate fiber,
refractory ceramic fiber, sendo esta ultima a denominacdo mais atual encontrada na

bibliografia relativa ao material.

Atualmente as fibras ceramicas abrangem formulagdes diferentes das originais, inclmmdo
em seu grupo fibras de composicdo alumina-silica com adi¢do de zirconia, com adicdo de

cromo, além de todas as variagdes estequiométricas possiveis da combinagdo alumina-siica.



Em geral, todas as fibras que apresentam esta denominagdo mantém como caracteristica
comum o mesmo processo de fabricagdo de fusdo de 6xidos e fibralizagdo com obtengdo de

estrutura amorfa.

1.2 As primeiras aplicagdes refratarias/isolantes

As primeiras aplica¢des encontradas para estas fibras foram como revestimento isolantes
para utilizagdo em equipamentos industriais de funcionamento a altas temperaturas, como por
exemplo fornos de forjaria, fornos de recozimento, fornos de queima de ceramicas, etc.,

aplicagdes estas que necessitavam de temperaturas usualmente acima de 1000 °C.

Devido as caracteristicas morfologicas das fibras como por exemplo, didmetro inferior a
5 um, baixa densidade com alta porosidade de empacotamento e facilidade no manuseio, além
da propria refratariedade destas as quais fundem-se em temperaturas superiores a 1700 °C,
boas caracteristicas de isolamento foram conseguidas no uso em altas temperaturas, num

mercado dominado a séculos pelo uso de tijolos isolantes de baixa densidade.

Desta forma, e por quase 40 anos, as fibras ficaram concentradas neste mercado
especifico, mas de grande vulto econdmico. Em pouco tempo outros grupos iniciaram-se na
produgdo desta nova familia de produtos refratarios fibrosos, destacando-se entre eles
companhias como Thermal Ceramics, Premier Refractories, Rath Refractory Technology, AP

Green Refractories, Zircar Fibrous Ceramics, entre outras.

1.3 Novas aplicacdes - compdsitos poliméricos e metalicos

No inicio da década de 80, aproveitando-se de problemas de abastecimento do mercado
de fibras de vidro, comegaram a surgir as primeiras aplicagdes mais nobres destas fibras
envolvendo refor¢o de compésitos poliméricos. Paralelamente, surgiram varias aplica¢des

visando a substitui¢do de amianto, considerado nocivo a saide humana.



Também no inicio da década de 80 eram realizados os primeiros ensaios para obtengio
de compdsitos de matriz metalica (CMM) por processamento squeeze casting , a partir de pré-
formas ceramicas, infiltradas com liga aluminio-silicio. O objetivo principal era o refor¢o
localizado em regides criticas de pistdes diesel de alta performance. As fibras inicialmente
utilizadas para estes ensaios possuiam elevado teor de alumina (95 % aproximadamente, com 5
% de silica) além de fibras de pura alumina, destacando-se o uso das fibras Saffil (/CI)

presentes em quase todos os estudos da época.

Neste periodo, as fibras ceramicas silico-aluminosas foram vagarosamente introduzidas
nesta nova aplicagdo em compostos metdlicos , aproveitando-se da grande diferenga de preco
entre estas e as fibras com maior teor de alumina como a Saffil. Sua morfologia aproximava-se
bastante das fibras de alta alumina. Ambas apresentavam diametro médio de poucos microns (1
a 5 um), eram cilindricas com superficie lisa, proporcionando preformados com caracteristicas

similares quanto ao tamanho e distribui¢do de poros.

Atualmente em paises como Japdo e Estados Unidos as aplicagdes de fibras ceramicas
silico-aluminosas como refor¢o de matrizes metalicas ja se encontra consagrada e com dominio
tecnologico, tanto no que se refere aos métodos de obtengdo das pré-formas, quanto as

técnicas de infiltragao necessarias para os compdsitos desejados.

1.4 Objetivos deste trabalho

No Brasil, os estudos necessarios para obtengdo de CMM ainda sdo incipientes, sendo
poucas as pesquisas visando a obtencdo de produtos industriais utilizando-se estes novos
materiais. Mesmo as pesquisas académicas surgidas nos ultimos anos ainda encontram-se em

fase embrionaria perante a complexidade da tecnologia necessaria.

Neste trabalho, procurou-se desenvolver uma metodologia simples mas capaz de
fornecer pré-formas a partir de fibras ceramicas silico-aluminosas disponiveis no nosso
mercado, a um custo relativamente baixo quando comparadas ao custo de materiais

importados similares.



Para isto, uma formulacio baseada na utilizagdo das fibras nacionais e ligantes
inorganicos e organicos a base de silica amorfa e amido, foi desenvolvida. Inicialmente as
fibras foram caracterizadas quanto a aspectos relativos a sua composicdo quimica, morfologia
e cristalografia, entre outros. As pré-formas fabricadas foram submetidas a ensaios que
permitissem avaliacdo de sua porosidade e aspectos relacionados a morfologia da estrutura.
Ensaiou-se paralelamente preformados comerciais com utilizagdo mundial comprovada, para

comparagdo dos resultados e caracteristicas apresentadas.

Buscou-se também, como uma ilustragdo final a este trabalho, a utilizacdo das pré-
formas fabricadas em processos de infiltragdo aqui desenvolvidos, que permitissem no minimo

uma constatagdo pratica da sua adequag@o ao uso proposto.
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Capitulo 2

Revisdo Bibliografica

2.1 Introducio

As fibras cerdmicas silico-aluminosas tem sido utilizadas por longo periodo como
revestimento refratario/isolante em equipamentos térmicos de uso industrial. Sua composi¢ao
quimica baseada em oxidos cerdmicos de elevado ponto de fusdo, além da alta porosidade
obtida nos produtos derivados, conferem as mesmas baixas condutibilidades térmicas
justificando aplicagdes em temperaturas superiores a 1000° C. As fibras, tanto’ por sua
composi¢do quimica cerdmica, como pela grande maioria de aplicacdes refratarias a que este
material se destina, encontrou nos meios de comunica¢do relativos a drea de cerimica e

refratarios sua melhor forma de divulgacio.

Desta forma, a maior parte da bibliografia relacionada a esta fibras é encontrada em
artigos, revistas e jornais especificos nesta area, visto serem estas, materiais tipicos deste
segmento. KERWIEN (1991) publicou um artigo de muito interesse para utilizagio em
pesquisas bibliogréficas, onde faz um levantamento da grande maioria de jornais, periddicos,
livros e bancos de dados voltados a area ceramica/refrataria, onde sio encontradas a maioria
das referéncias citadas neste trabalho. Todas as referéncias sio acompanhadas dos enderegos e
pais de publicacao, além de um breve resumo sobre seu objetivo e abrangéncia. So citados 7
guias de informag¢des gerais (Advanced Materials and Processes, The American Ceramic
Society Bulletin , etc.), 10 jornais de pesquisa (Materials Science and Engineering, Ceramics
International, etc.), 9 periddicos voltados a industria (Ceramic Industry, Interceram,
Industrial Ceramics, etc.), além de varios livros, agéncias de informacéo e organizac¢des de

normalizacao.
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2.2 Processo de obten¢ao das fibras ceramicas

No processo basico de obtencdo utilizado para a produgdo das fibras ceramicas, as
matérias primas na forma de grdos, normalmente apenas uma composi¢io de silica (SiO.) e
alumina (AlOs), € fundida em forno elétrico, sendo vazado pela agdo da gravidade um filete
do fundido na regido inferior do forno (figura 2.1). Um forte jato de ar, direcionado
diretamente contra o filete, € responsavel pela transforma¢do do fundido em fibras. Este
processo classico tem sido utilizado desde a descoberta das fibras na década de 40 [STERN,
1991] sendo descrito na bibliografia por blowing, ou sopro de ar. Uma variagdo do processo
blowing utiliza rolos refrigerados que giram em alta rotagdo logo abaixo do filete. Desta forma
ao cair sobre estes, o filete € transformado em fibras com auxilio da forga centrifuga adquirida.

Este processo ¢ comumente referenciado como spinning.

Segundo GANZ (1982), métodos Q{i":iﬂ alumina
usuais de produgdo seriam 0s processos i\{\ -
denominados de bhlow (sopro de ar) e o 3
spinning (rotagdo em cilindros). As e F_L
matérias-primas sdo fundidas em forno mA
elétrico a arco sob temperaturas entre _
. filete do fundido

1850 e 1950°C. No método blow, um

sopro de ar a baixa temperatura ./_:./.,f () < fodew

(ambiente) seria o responsavel pela
transformagdo instantdnea do fundido Figura 2.1 - processo de fibralizagdo esquematico
em fibras. A utilizagdo do método spinning produziria 0 mesmo efeito, fornecendo entretanto

fibras mais longas que as obtidas pelo método hlow.

PETERS (1985) faz as mesmas declaragdes, acrescentando o método denominado
drawing utilizado na produgdo de fibras especiais silico aluminosas & partir de uma solu¢io
liquida em baixa temperatura, normalmente empregado na produgdo de algumas fibras mais

nobres , com estrutura policristalina num processo sol-gel.

SMITH (1990) acrescenta informagdes com relagdo as matérias-primas normalmente

utilizadas para a fabricacdo das fibras. Segundo ele a fonte de origem para a alumina seria
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tanto o caolin como graos de alumina produzidas pelo processo Bayer. A fonte usual de silica

seriam grdos de quartzo com pureza industrial.
2.3 Morfologia das fibras

As fibras ceramicas sdo cilindricas e apresentam superficie isenta de defeitos além de ndo
se verificarem bolhas ou falhas internas as fibras. Seu didmetro médio esta tipicamente no
intervalo de 2 a 3 um, com grande dispersdo de valores em torno da média. Seu comprimento,
normalmente muito superior ao diametro, pode variar conforme seja a formulagdo e processo
de beneficiamento utilizado. Tipicamente sdo descritos valores entre 0.5 mm e alguns

centimetros de comprimento.

Todas as fibras ceramicas produzidas pelos processos hlowing ou spinning apresentam
em sua constitui¢cdo, além das fibras propriamente ditas, grandes particulas denominadas shot.
MIILLER (1982) descreve o final do processo de fibralizagdo que ocorre no método hlow ou
spinning, como sendo a formagdo indesejavel destas particulas esféricas presas ao final de cada
fibra formada (figura 2.2). A quantidade de shot presente nas fibras varia desde 25 até 55% em
peso do material, conforme o tipo de processo e formulagdo adotado pelo fabricante. O artigo
afirma que mais de 50% das particulas de shot possuem didmetro inferior a 210 microns, e

desta forma a separacdo e classificagdo dos mesmos ndo seria aconselhavel utilizando-se

fibra : shot

Figura 2.2 - aspecto esquematico do shot/fibra

metodologia via peneiramento. Fibras ceramicas silico-aluminosas disponiveis no mercado sdo
analisadas e encontram-se percentagens de shot em peso variando entre 25 e 53%. E descrito
um método simples e eficiente para separacdo das particulas de shot das fibras. Neste método,

as fibras sdo submetidas a queima em temperatura de 834°C inicialmente. Entre 50 e 100
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gramas do material queimado € vigorosamente agitado em 500 ml de agua com auxilio de um
liqidificador doméstico. por um tempo de 5 minutos. Isto possibilita a quebra da ligagdo
existente entre fibra e shot, tornando-as independentes entre si. Ao final, a mistura é
introduzida em um equipamento denominado elutriator, o qual com auxilio de 4 tubos
consegue fazer a separacdo entre a fibra e o shot, que fica depositado nos tubos. Este método
segundo o artigo, € eficiente para analise de particulas de shot com tamanho superior a 44

microns.

TOAZ (1989) declara que todo processo de fabricagdo blowing e spinning utilizado na
fabricacdo de fibras silico-aluminosas, fibras de alumina e fibras de zirconia, produzem uma
alta percentagem de materiais com razdo comprimento/didmetro (aspect ratio) baixa,
comumente chamados de shot. Métodos de producdo tipo sol-gel, usualmente empregados na
produgao de algumas fibras de alumina a baixas temperaturas demonstram prover um material
inicialmente limpo destas particulas. Ainda segundo Toaz, a maioria das fibras com aplicagdes
voltadas ao reforco e elaboragdo de compdsitos, requerem uma limpeza para remogdo destes

materiais estranhos.

FRYATT (1988) afirma que uma conseqiiéncia do método de fabricagdo adotado para
fibras do sistema silico-aluminoso € a presenca de materiais ndo fibralizados, conhecidos como
shot. Estes representam cerca de 50 % do peso da fibra em seu estado ndo tratado (na forma
de flocos). O formato e tamanho do skot varia consideravelmente. Tamanhos tipicos de shot
encontram-se no intervalo entre 100 e 300 um. E possivel a remogdo parcial do shot da fibra
utilizando-se processos de peneiramento e ciclonamento. Declara ainda nio haver diferenca de

densidade entre fibra e shot.

CHI (1986) afirma ser necesséria a remogdo das particulas de shot, as quais representam
normalmente entre 40 e 50 % do peso da fibra, para o caso de aplicagdes de refor¢o em ligas

metalicas, pois o shof ndo fornece reforgo adequado a estrutura como é o caso das fibras.

DINWOODIE (1987) declara que alguns tipos de fibra de composigio de alta alumina
do tipo Saffil (ICI) sao produzidas por método spinning especifico, o qual produz uma
quantidade restrita de particulas nio fibralizadas (shof). Os valores encontrados de skof nestas

fibras, sem receberem nenhum tratamento posterior de beneficiamento, sdo menores que 0,05
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% em peso. Ainda segundo o artigo, a presenga de particulas de shot de grande diametro,
encontradas em fibras do sistema silico-aluminoso, diminuem a vida a fadiga em compdsitos de

matriz metalica, além de agirem como pontos de inicializa¢ao de trincas na estrutura.

Informagdes semelhantes as descritas sobre a presenca de particulas ndo fibralizadas,
denominadas shot em fibras ceramicas do sistema silico-aluminoso. além de seus efeitos
prejudiciais a utilizagdo da fibra como refor¢o, sdo encontradas ainda em GANZ (1982) e
ROBINSON (1990).

2.4 Transformacoes cristalograficas

As fibras cerdmicas silico-aluminosas apresentam estrutura amorfa em temperatura
ambiente, em fun¢do do rapido resfriamento a que é submetido o material fundido no processo
de fabricagdo, ndo proporcionando tempo suficiente para que a estrutura possa arranjar-se
numa cristalografia definida. A medida em que ¢ elevada a temperatura da fibra, sua estrutura,
inicialmente em desordem, tende a organizar-se, observando-se a formagao de fases cristalinas
em temperaturas bem definidas. A mulita (3AL0;.2Si0,), fase estavel do sistema silico-
aluminoso, € o primeiro cristal a formar-se, em temperaturas de cerca de 950 °C , abrangendo

cerca de 20% das fibras ap6s 8 horas de exposi¢do a esta temperatura. A cristobalita (forma

percentagem

850 950 1050 1150 1250 1350 1450
temperatura (celsius)

Figura 2.3 - formaciio de mulita e cristobalita apds 8 horas de exposi¢io [ZHEN, 1990]

polimérfica da silica), fase estavel apenas em altas temperaturas, comeca a surgir na estrutura a
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partir de 1200 °C, chegando a valores em torno de 10% apds 8 horas de exposi¢do da fibra a
temperatura de 1400 °C [ZHEN, 1990], [KREBS, 1989], [GANZ, 1982]. Na figura 2.3, estas
transformagdes podem ser vistas, notando-se 0 aumento significativo na formag¢do de mulita,
apos o inicio da formagdo de cristobalita. A curva da figura 2.3 foi obtida apos 8 horas de
exposi¢do de varias amostras da mesma fibra nas diversas temperaturas, para uma fibra silico-
aluminosa com 48,0 % de alumina e 50,9 % de silica. Devido ao fendmeno de cristalizagio
provocado pela exposi¢do a temperaturas elevadas, observa-se também uma diminui¢cdo na
densidade da fibra e um encolhimento na sua estrutura [OLDS, 1980], [LOPES, 1988],
[GANZ, 1982], [OOTSUKA, 1993]. Ap6s um longo tempo de exposi¢cdo a temperaturas
elevadas, toda a estrutura fibrosa transforma-se em cristais de mulita e cristobalita, chegando
ao limite em que os cristais formados alcangam tamanhos de ordem similar ao do didmetro das
fibras, provocando uma total degradacdo morfologica nestas [SONG, 1990], [OHTSUKY,
1991], [OOTSUKA, 1993], [BENNISON, 1994].

O fendmeno de cristalizagao, com formagdo de cristais de mulita e cristobalita nas fibras,
assim como os fenomenos associados de encolhimento e crescimento de cristais na sua
superficie, estdo intimamente relacionados com a atmosfera presente na queima. Estudo
detalhado sobre efeito de diversas atmosferas nas fibras silico-aluminosas, além de fibras de

alta alumina Saffil. pode ser encontrada em estudo publicado por DIETRICHS (1982).

Paralelamente a formacgao de cristais de mulita e cristobalita nas fibras, observa-se uma

queda expressiva em sua resisténcia mecanica [ZHEN, 1990]. Na temperatura ambiente, as

tensao de ruptura (MPa)
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Figura 2.4 - perda de resisténcia na fibra em temperaturas clevadas [ZHEN, 1990]



16

fibras sdo amorfas e apresentam uma resisténcia a tragdo de 1627 MPa. Esta resisténcia
diminui progressiva e linearmente até a temperatura de 800 °C, onde apos longo tempo de
exposi¢do, alguns cristais come¢am a se formar. A queda é mais acentuada em temperaturas
nas quais a formagdo de cristais de mulita e cristobalita é mais expressiva. Apos 1200°C a
estrutura fibrosa entra em colapso, transformando-se em cristais de tamanho equivalente ao

diametro inicial da fibra, perdendo esta toda sua resisténcia (figura 2.4).

2.5 Ensaios de caracterizacio

Varias sdo as metodologias e equipamentos utilizados na caracterizagio de produtos
ceramicos, em particular para cerdmicos fibrosos. Alguns equipamentos de uso pouco
conhecido como porosimetro de mercurio (infiltragdo de mercirio na amostra), utilizado para
determinagdo de porosidade e sedigrafo (sedimentagdo gravimétrica de particulas em meio
fluido com leitura por raios X), utilizado para medi¢des no tamanho de particulas muito
pequenas, sdo utilizados neste trabalho. MALGHAN (1991) faz uma descricdio bastante
detalhada sobre as mais diversas formas de ensaio aplicadas a materiais ceramicos, para
medi¢do de tamanho de particulas, drea superficial, porosidade, etc. Para a medi¢cdo de
tamanho de particulas, descreve os métodos de peneiramento, microscopia 6tica, microscopia
eletronica de varredura (MEV), entre outras. Na tabela 2.1 encontramos as diversas formas de
medicdo de tamanho de particula normalmente utilizadas e sua correspondente faixa de

atuagao e teoria de medigdo empregada.

Método de ensaio Abrangéncia (um) | Método de medigao
Peneiramento seco >10 geométrico
Microscopia Otica 0,5-1000 imagem
Microscopia eletronica 0,01-10 imagem
Sedimentagdo gravimétrica por raios X 0,1-130 stokes
Absorgdo de gas 0,005-50 didmetro equivalente
Intrusdo de mercurio 0,01-200 didmetro equivalente
Permeabilidade gasosa 0,1-40 didmetro equivalente
Tabela 2.1 - ensaios em materiais cerdmicos [MALGHAN, 1991]
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Segundo MILBURN (1993), métodos de porosimetria de mercurio e absor¢do de gas
(BET) podem ser utilizados para medi¢io de areas superficiais em elementos ceramicos para
determinadas faixas de analise. O ensaio de BET (iniciais de Brunauer, Emmett e Teller) é
classico para determinagdo da drea superficial sendo de alta precisdo, em particular para
particulas de pequeno tamanho. O ensaio de porosimetria de mercurio ¢ utilizado basicamente
para a determinacdo da porosidade e distribuicdo de tamanho de poros em compostos
ceramicos densificados, fornecendo como informagdo secundaria a area superficial dos poros.
O ensaio de BET ¢ mais apropriado para medicdo de poros no intervalo entre 20 e 60 nm. Para
poros no intervalo entre 20 nm e 2 um a porosimetria de mercurio ¢ a mais indicada. No artigo
€ comprovada através de ensaios. a equivaléncia entre os dois ensaios para medigdes de area

superficial entre 10 e 100 m”/g.

SHIELDS (1991) detalha precisamente 0 método de porosimetria de mercurio. O ensaio
€ separado nas etapas de intrusdo e extrusdo de merctrio na amostra. Na intrusdo, o merctrio
¢ infiltrado na amostra a partir do vacuo, fornecendo todas as principais caracteristicas
desejadas como porosidade, drea superficial, tamanho de poros, etc. Na extrusdo, retira-se o

mercurio da amostra e consegue-se informacdes sobre o formato tipico dos poros.

Quando a massa de uma amostra submetida a um processo de queima sofre alteracdo
como resultado de reagdes no seu interior (perda de dgua, CO,, oxidagdo, redugdo, etc.), a
analise termogravimétrica diferencial é um instrumento atil para identificagdo de fases
cristalograficas formadas ou estudo das reagées envolvidas - SORREL (1991). Anélise térmica
diferencial (ATD) fornece informagdes sobre serem as reagdes ocorridas endotérmicas ou
exotérmicas e a temperatura de ocorréncia. Analise termogravimétrica (ATG) fornece

informagdes sobre a perda de massa na mesma temperatura de transformacao.
2.6 Aplicagdes em polimeros

Durante anos as fibras ceramicas do sistema silico-aluminoso tém sido utilizadas como
materiais refratarios/isolantes, valendo-se de sua baixa densidade e caracteristicas de
isolamento proporcionadas em alta temperatura. Vasta quantidade de aplicagdes industriais
refratarias podem ser encontradas em artigos voltados especificamente para este objetivo em

CAZOLI (1978), DELOBEL (1978), DEREN (1989), ELTZROTH (1989), KREBS (1989),
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LONERO (1983) e OHISHI (1985). As fibras de vidro tém tido seu maior mercado de
aplicacdo na industria de plasticos como elementos de reforgo para as mais diversas matrizes
poliméricas. Nos ultimos 20 anos tem-se notado a invasdo do mercado plastico por outras
fibras e particulas, propostas a acrescentar novas propriedades aos compdsitos poliméricos.
Varias aplicagdes foram desenvolvidas utilizando-se as fibras silico-aluminosas e algumas sio

descritas a seguir, retiradas da bibliografia citada.

DURANT (1987) descreve desenvolvimentos feitos com adicdo de fibras silico-
aluminosas Fiberfrax” (The Carborundum Company) em diversos tipos de polimeros como
elemento de reforco. Entre os polimeros termofixos sdo citadas as resinas fendlicas, resinas
epoxy e resinas poliesteres. Entre os termoplasticos, o nylon 6.6, resina ABS, polipropileno,
politetrafluoretileno (teflon) e policarbonato. Testes realizados em compodsitos de matriz

fenolica comprovaram ser a fibra citada superior em performance 4 fibra de vidro tipo E Glass.

FRYATT (1985) declara que fibras ceramicas silico-aluminosas no seu estado natural
(flocos) podem ser utilizadas com sucesso em aplicagdes automobilisticas, como elemento de
reforco de plasticos resistentes a altas temperaturas. Aplicagdes na area de fric¢do, como

pastilhas de freio automotivas também sdo citadas.

CHEESEMAN (1988) apresenta um tipo de fibra ceramica silico-aluminosa com alta
area superficial denominada HSA, com comprimento reduzido, pequeno didmetro, distribuicdo
de didmetro menos dispersa e menor quantidade de particulas de shor que outras fibras do
género. Todas as caracteristicas sdo Gteis de modo a melhorar fatores como tixotropia nas

aplicagdes em resinas fendlicas e coatings de protegdo.

PUGH (1991) declara serem as fibras parte importante na constitui¢do de pastilhas de
freio, devido a estruturagdo conferida ao material pelas fibras, fornecendo desta forma reforgo,
integridade e resisténcia estrutural. Tipicos exemplos sdo descritos como sendo fibras

poliaramida, fibras minerais, asbestos e fibras ceramicas.

No artigo publicado pela companhia SOHIO (1985) declara-se serem as fibras ceramicas

silico-aluminosas Fiberfrax” aplicadas usualmente em compositos poliméricos de matriz



fenolica, de modo a melhorar a resisténcia a tragdo e resisténcia ao uso em temperaturas

elevadas.

Segundo PETERS (1985) a utiliza¢do de fibras ceramicas silico-aluminosas em plasticos,
mais especificamente em resinas termofixas, prové aumento da resisténcia a fratura, resisténcia
a0 impacto e resisténcia ao uso em altas temperaturas. Testes demonstram que o refor¢o de
resina fenodlica com fibras ceramicas consegue reter mais de 95 % da resisténcia a flexdo do
compdsito apos 240 horas em exposi¢do sob temperaturas de 218 °C. O mesmo material

quando refor¢ado com fibras de vidro consegue reter apenas 70 % de sua resisténcia.

PETERS (1988) acrescenta informag¢des adicionais sobre o uso de fibras ceramicas
silico-aluminosas Fiberfrax” como elemento de reforgo de polimeros, em particular de resinas
fenolicas. Varias propriedades sdo apresentadas, com comparagdo entre as fibras Fiberfrax e
fibras de vidro moida, conforme tabela 2.2. Na tabela, o termo RPS aplicado a fibra Fiberfrax

refere-se ao recobrimento desta com agentes que facilitam sua adesdo a matriz de resina.

Propriedades Fiberfrax 6000 RPS | Fibra de vidro moida
Resisténcia a tra¢do (PSI) 7.410 5.375
Mbédulo a tragdo (x10° PSI) 1,89 2,03
Resisténcia a flexdo (PSI) 12.925 11.380
Moédulo a flexdo (x10° PSI) 2,14 1,90
Impacto 1zod (ft.lb/in) 0,41 0,48

Tabela 2.2 - propriedades de composito de matriz polimérica [PETERS, 1988

2.7 Aplicagées em compositos de matriz metalica (CMM)

Apesar da maioria das aplicagdes das fibras ceramicas voltarem-se para utilizacio
refrataria/isolante no segmento ceramico, com as novas utilizagdes encontradas em refor¢o de
matriz polimérica e crescente utilizagdo de outras fibras em refor¢o de matriz metalica, estas
fibras comegaram a penetrar neste mercado, restrito a utiliza¢do de fibras consideradas mais

nobres, com processo de fabricagdo complexo e custo elevado. Varios artigos tem sido
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publicados a partir da década de 80 mencionando a aplicagdo das fibras ceramicas silico-
aluminosas como refor¢o em ligas metalicas ndo ferrosas, em substituicdo a fibras de alto teor

de alumina.

STACEY (1988) menciona o uso de fibras ceramicas silico-aluminosas Fiberfrax (The
Carborundum Company) , conjuntamente com fibras de carbeto de silicio, carbono e Saffil
(/C]), para utilizagdo em reforco de matriz metalica. Apresenta as diferencas encontradas na
suas constitui¢des quimicas, além de informagdes quanto a flexibilidade das fibras e custo

comparativo.

MUNRO (1983) relata a utilizagdo de fibras de alto teor de alumina, além de fibras
silico-aluminosas para refor¢o de regides localizadas em pistdo diesel. Declara existirem
grandes melhorias na condutibilidade térmica do pistdo com a utilizagdo destas fibras,

proporcionando uma melhor dissipagdo de calor em regides criticas de aquecimento.

COOK (1988), faz referéncia ao uso de silica coloidal como ligante inorganico utilizado
em pré-formas elaboradas a partir de fibras ceramicas silico-aluminosas para utilizagdo em
compdsitos de matriz metalica. Declara existirem macro-falhas na estrutura fibrosa de pré-

formas elaboradas a partir de fibra Saffi/, prejudiciais a integridade do compésito metalico.

Informagdes similares as descritas, sobre utilizacdo de fibras silico-aluminosas como
refor¢o de matriz metalica sdo ainda encontradas em TOAZ (1985), ARONSON (1985),
VACCARI (1991), KIM (1993), DONOMOTO (1983) e SOAVE (1993).

2.8 Pré-formas para utilizacio em compésitos de matriz metilica

S@o poucas as informagdes encontradas na bibliografia sobre formula¢des e processos
utilizados para obtengdo de pré-formas para uso em compositos de matriz metalica. Nesta
sec¢do, um apanhado geral de bibliografias pertinentes ao assunto, procura estabelecer uma
justificativa a formulagdo adotada neste trabalho, elaborada a partir da unificagdo das diversas
bibliografias citadas. Em MCHALE (1991) cita-se o amido e dextrina como ligantes usuais

para compacta¢do de elementos ceramicos, com viscosidade entre baixa e média em
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solu¢do aquosa. A selecdo do ligante apropriado para um material depende entre outros
fatores, das propriedades viscoelasticas necessarias para o processo selecionado e da superficie
(muito ou pouco porosa) desejada. A fun¢do do ligante organico é conferir suficiente
resisténcia ao material além de propriedades elasticas que possibilitem seu manuseio e
usinagem. Ainda segundo o artigo, na mistura ceramica aquosa, envolvendo cargas e agentes
surfactantes (modificadores de tensdo superficial) pode-se induzir um fendmeno de floculacio
ou defloculagao de forma reversivel, através da alteragdo no balango de cargas e de pH do
meio. O fendmeno de floculagdo € entendido como uma agregagdo de macromoléculas unidas
por forgas de Van der Walls que combinam-se devido a uma oposi¢ao de cargas entre elas. Na
figura 2.5 € vista uma ilustragdo do fenémeno de floculagdo onde as particulas presentes no
meio aquoso passam do estado disperso para um aglutinado fornecendo como resultado uma

agua (solvente) limpida ao sistema.

Figura 2.5 - floculagdo

No artigo publicado pela empresa JOHNS-MANVILLE (1980) encontra-se uma
descri¢do detalhada de um processo denominado moldagem a vacuo para aglomeragao de
fibras ceramicas. Pegas rigidas sdo obtidas a partir das fibras, ligantes e cargas num processo
de moldagem em meio aquoso. As pegas obtidas sao relativamente rigidas e resistentes a
abrasdao quando comparadas a fibra no seu estado natural (flocos). No processo descrito como
ceraform, fibras, ligantes inorganicos (silica coloidal) liquidos e ligantes organicos (amidos)
sdo misturados com agua. Um molde com formato apropriado a pega desejada € introduzido
nesta mistura. A superficie do molde contém inimeros furos pequenos e com auxilio de vacuo,
succiona-se a mistura pela introdugdo do molde na mesma. Devido ao tamanho dos furos,
somente a agua consegue atravessar, ficando depositadas as fibras e os ligantes em sua
superficie, de forma homogénea e em camadas. Apos, segue-se a desmoldagem e secagem das

pecas em temperaturas que ndo provoquem a queima do ligante organico. Densidades tipicas
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conseguidas com este processo de moldagem variam entre 0,16 e 0,32 g/em’, chegando a 0,42

3 = . ~ . '
g/cm’ para pegas que serdo submetidas a esforgos mecanicos mais elevados.

SIMAO (1989) declara serem moldados a vacuo, pecas monoliticas formadas a partir da
sucgao de uma mistura liquida de fibras do sistema silico-aluminoso e ligantes, de tal forma que
as fibras sdo depositadas sobre moldes especialmente projetados por meio de um sistema de
vacuo aplicado ao molde, fornecendo assim a forma desejada ao produto. A densidade das
pegas conseguidas pode variar dentro do intervalo de 0,2 a 0,8 g/cm3 dependendo da
composi¢do da mistura e cargas adicionadas. Normalmente utilizam-se ligantes organicos e
inorgdnicos, separadamente ou combinados entre si. O processo de moldagem ¢ descrito em
detalhes e assemelha-se ao ja declarado em JOHNS-MANVILLE (1980), com utilizagdo de
moldes perfurados e vacuo que succiona a mistura. Ainda segundo o artigo, deve existir um
equilibrio estequiométrico entre as varias matérias-primas que compdem a mistura. O ligante
inorganico utilizado (particulas de silica amorfa) tem por finalidade gerar a coesdo das fibras, a
partir da sua reagao com os agentes organicos, com a finalidade de provocar a floculacdo da
mistura. Os ligantes organicos sdo necessarios para a aglomeragdo, adesdo e floculagdo da
mistura, sendo empregados em baixos teores. O tamanho das particulas fibrosas, sua érea
superficial e pH da mistura sdo fatores determinantes da viscosidade final e definem as

condi¢des de moldagem e propriedades finais dos compostos fibrosos obtidos neste processo.

2.9 Aspectos economicos

As fibras ceramicas silico-aluminosas, embora estabelecidas no mercado mundial desde
meados da década de 40, ndo sdo um produto conhecido em todas as areas de engenharia, em
particular aquelas voltadas ao desenvolvimento de compodsitos de matriz metalica. Sua
producdo mundial atinge hoje um volume
expressivo, diferente do encontrado para fibras
consideradas mais nobres, como fibras de Boro,

fibras de carbeto de silicio, etc.

Segundo FISHER (1988), no mercado ~ |
uimica refratarios 47%
japonés encontramos a produgdo de fibra W% “hom

ceramica altamente concentrada na producdo de Figura 2.6 - mercado japonés [FISHER, 1988]
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ago. Na figura 2.6 tem-se a divisdo de mercado para o ano de 1984, quando foram produzidas
12.900 toneladas de fibras ceramicas no Japdo. Na figura 2.7 o grafico mostra a evoluc¢do no

consumo japonés desde 1981 até 1990 em nimeros de toneladas/ano.

Milhares de Toneladas de Producao

81 82 83 84 85 90
Ano de Producgao

Figura 2.7 - evolugio do consumo japonés de fibra ceramica [FISHER, 1988]

Nos Estados Unidos a produgdo de fibra ceramica ¢ algo maior do que a encontrada no
Japdo. KRIETZ (1991) declara um total produzido de 32.000 toneladas, divididas entre 9
grandes empresas no ano de 1989. O aumento de produgdo no mercado americano foi grande,

pois em 1987, 6 empresas produziram um total de 17.600 toneladas.

SCHUPP (1990) declara que a produgdo o IMIES e lone lacian
mundial de fibra ceramica silico-aluminosa
prevista para 1990 é de 190.000 toneladas, Sl
estimando também um crescimento até 250.000 oy frs s B s L S S SR
toneladas em 1995. Na figura 2.8 uma
visualizagdo do crescimento mundial de s/ I
produgdo da fibra, desde 1966 até o ano de 100 - ===== === ===
1995.
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fibras ceramicas silico-aluminosas em Ano de produgao

compositos de matriz metalica (CMM) na Figura 2.8 - consumo mundial [SCHUPP, 1990]



década de 80. grande apelo tem sido feito pelos fabricantes em rela¢do a diminui¢do de custo
proveniente de seu uso. Varios autores preocuparam-se em publicar em seus artigos,
comparagOes de custo entre as diversas fibras utilizadas em matrizes metalicas, procurando
argumentos econdmicos que justificassem o uso de uma determinada fibra ou particula de
interesse. Na tabela 2.3 encontra-se um levantamento sintético de informacgdes relativas a

custos de fibras usualmente empregadas como reforgo em CMM, extraidas das referéncias

citadas.
Fibra £/Kg U$/Ib | Referéncia
SiO» 35 Mackenzie (1984)
Alumina 25/20 | Mackenzie (1984), Aronson (1985)
Fiberglass 1 Mackenzie (1984)
Fiberfrax * 1 Rosenkrantz (1985), Gurganus (1990), Peters (1985)
Fibermax ** 17 Rosenkrantz (1985), Peters (1985)
E Glass 2 Russel-Floyd (1994)
Saffil *** 75 23 Russel-Floyd (1994), Gurganus (1990)
FP Alumina 450 200 Russel-Floyd (1994), Aronson (1985), Peters (1985)
SiC 600/800 Russel-Floyd (1994), Gurganus (1990)
Boro 260/300 | Gurganus (1990), Aronson (1985), Peters (1985)
C Pan 17 a 450 | Aronson (1985), Peters (1985)
C Pitch 26 a | Aronson (1985), Peters (1985)
1250

*  Fibra silico-aluminosa amorfa (Carborundum)
** Fibra policristalina de mulita (Carborundum)
*** Fibra 95% alumina (ICI)

Tabela 2.3 - custos de varias fibras

SCHUPP (1990) apresenta uma relagdo extensa de pregos praticados para fibra ceramica
silico-aluminosa, abrangendo vérias formas de apresentagdo do produto (flocos, mantas,

modulos, placas moldadas a vacuo, etc.), num total de cerca de 20 subprodutos.
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RASTETTER (1982) compara o custo de fibra de alumina com o custo de fibras silico-
aluminosas, fazendo uma separagdo por faixas de temperatura de uso das fibras, conforme
visto na tabela 2.4, onde a fibra silico-aluminosa foi tomada como referéncia com um valor de

| unidade de custo.

Fibra Valor relativo
Silico-aluminosa 1,0
Alumina para 1200 °C 1,0
Alumina para 1280 °C 1,8
Alumina para 1350 °C 2,8
Alumina para 1450 °C 32
Alumina para 1600 °C 4,0

Tabela 2.4 - valores relativos [RASTETTER, 1982

ROHATGI (1991) faz uma avaliagdo de custo relativa entre varios materiais utilizados
para refor¢o e o processo de fabricacdo adotado (figura 2.9), no caso de aplicagdes
automotivas, justificando assim o uso de fibras descontinuas com o processo de infiltragdo de

metal liquido.
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Figura 2.9 - custo X processo [ROHATGI, 1991]

ARONSON (1985) afirma que o custo de fabricagdo de compdsitos de matriz metalica
varia desde 50 a 150 U$/Ib (para fibra de carbeto de silicio e matriz de aluminio), até 1200 a
5000 U$/Ib (para fibra de carbono e matriz de aluminio). Desta forma, os custos finais dos

compdsitos sdo muito maiores que os custos individuais das matérias-primas utilizadas, de
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modo que a adogdo de fibras ou particulas com baixo custo ndo afeta de forma significativa o

custo final do compésito.

STACEY (1988) fornece uma relagdo, na forma grafica, entre o custo das fibras
utilizadas em reforgos de matriz metalica e sua produgdo mundial/ano. A fibra mais barata é
também a mais produzida (fibra de vidro com 1 milhdo de ton/ano), enquanto que a mais cara é
a que apresenta menor producd@o (fibra de boro). Fibras com custo intermediario e razoavel

produgdo seriam tipicamente as de alto teor de alumina (100 Ton/ano).

2.10 Aspectos relativos a saude e seguranga - toxicologia

Na revista NATIONAL (1979) encontra-se referéncia a substituicdo de amianto por
fibras silico-aluminosas Fiberfrax® em aplica¢des refratarias. Os motivos alegados foram a
tendéncia a indugdo de cancer no organismo humano pela aspiracdo ou contato com o
amianto. As fibras citadas seriam uma boa opgdo alternativa, apresentando inclusive

propriedades refratarias mais nobres.

KINSMAN (1988), analisando problemas de saude relacionadas 4 manuten¢do em fornos
de vidro, mencionou que fibras ceramicas refratarias tém provocado problemas a saide
humana apos exposi¢do prolongada. Os problemas estariam relacionados com a transformagao
sofrida pela fibra de uma estrutura amorfa para cristalina (cristobalita). As fibras recebidas do
fabricante sdo inicialmente amorfas, e somente apos sua exposi¢do a temperaturas elevadas
num certo periodo € que da-se a formagao de fases cristalinas. Os problemas de saude ocorrem
justamente quando da necessidade de manutencdo nos fornos aonde a fibra esta aplicada,
devido a excessiva poeira formada no seu manuseio, quando muita cristobalita ¢ liberada no ar.
Afirma ainda que existem controvérsias quanto aos aspectos de saude relacionados com o
manuseio das fibras. O 6rgdo denominado Refractory Ceramic Fiber Institute recomenda, na

época, a concentragao maxima de 2 fibras/cc no ar.

TOAZ (1989) declara que informagdes de seguranca a saude no manuseio de fibras
descontinuas sdo recentes, nio existindo ainda regulamentagao especifica nos 6rgdos de saade.

Recomenda préticas de trabalho que deveriam ser adotadas no manuseio destas fibras, como
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por exemplo, a utilizacdo de mascaras que diminuissem a aspira¢do das fibras a um minimo
aceitavel, prote¢do de olhos contra a abrasividade das fibras e ventilagio adequada no local de
trabalho. Alega ainda que estudos médicos estariam em andamento, e resultados preliminares

seriam esperados para 1992.

Segundo WYCHERLEY (1992), as fibras silico-aluminosas, com composi¢do tipica de
50 % ALO; e 50 % de SiO, possuem estrutura amorfa, em fun¢do do rapido resfriamento
utilizado no seu processo de fabricagdo. O surgimento recente na Inglaterra do 6rgao Control
Of Substances Hazardous to Health (COSHH) tornou claras algumas duvidas concernentes ao
uso e manuseio destas fibras. Alertas tém sido incluidos em boletins de seguranca emitidos
pelos fabricantes quanto ao manuseio das fibras em temperaturas proximas a 900 °C . Segundo
o orgdo European Ceramic Fibres Industry Association (ECFIA), fibras ceramicas com
percentagem de alumina inferior a 72 % irdo se degradar, apds prolongada exposi¢io a
temperaturas de 900 °C, em cristobalita. Alega a existéncia de evidéncias de que longas

exposic¢des a fibra podem provocar problemas de saide em humanos.

No artigo THE CARBORUNDUM (1993), assinado por 3 grandes produtores mundiais
de fibras ceramicas silico-aluminosas (The Carborundum Company, Premier Refractories e
Thermal Ceramics), é publicada uma sintese historica das pesquisas de saude realizadas com
suas fibras desde 1989, quando estudos laboratoriais foram iniciados em animais. Varios

resultados sdo apresentados, com detec¢do de carcinoma e adenoma em alguns casos.

Em BARROWS (1993) observa-se a criagdo de um grupo de trabalho formado pelos 3
concorrentes descritos no paragrafo anterior, proposto a esclarecer e divulgar informagdes
referentes aos aspectos de saide de seus materiais. O grupo de trabalho foi denominado

Refractory Ceramic Fiber Coalitions.




Capitulo 3

Materiais e métodos de analise

3.1 Caracterizacio das fibras

Estavam disponiveis para este trabalho 3 diferentes tipos de fibras cerdmicas do sistema
silico-aluminoso. Duas constituidas basicamente de alumina e silica, diferenciando-se nos
teores destas substancias e uma terceira sendo resultado da combina¢do de alumina, silica e
zirconia. Todas foram cedidas por um mesmo fabricante e produzidas no Brasil pelo mesmo
processo de sopro de ar descrito anteriormente. As fibras foram identificadas como amostras
AS, AAS e ASZ e segundo bibliografia do fabricante diferenciam-se apenas em sua
composi¢do quimica, declaradas na tabela 3.1, onde verificam-se suas percentagens de

alumina, silica e zirconia, elementos basicos constituintes das fibras.

Fibra tipo % Silica % Alumina % Zirconia Microestrutura

AS 51 49 - amorfa
AAS 42 58 - amorfa
ASZ 55 30 15 amorfa

Tabela 3.1 - Analise quimica tipica das fibras utilizadas

3.1.1 Analise quimica

Foram efetuadas analises por fluorescéncia de raios X nas 3 amostras utilizadas. Segundo
o fabricante, além dos elementos basicos como alumina, silica e zircOnia, s30 encontradas
outras substancias, a nivel de impurezas, como: Ferro, Titanio, Calcio, Magnésio, Potassio e
Sodio: todos na forma de oxidos, sendo estes elementos tipicamente analisados e utilizados
para caracteriza¢do quimica das fibras silico-aluminosas. Empregou-se metodologia ABNT
para determinac¢do de 0xidos em ensaio de fluorescéncia de raios X, utilizando-se equipamento

Philips PW 1410.



3.1.2 Transformacoes térmicas na fibra AAS

Utilizou-se ensaio de Andlise Térmica Diferencial (ATD) para averiguagdo de possiveis
transformagdes cristalograficas sofridas pelas fibras em altas temperaturas. Utilizou-se
equipamento Netzsch STA 409EP na analise, a qual foi realizada apenas para as fibras do tipo
AAS. O ensaio foi conduzido em atmosfera ambiente (ar) a uma velocidade de 10 °C/min,

atingindo a temperatura final de 1100 °C.

3.1.3 Microscopia

Foram realizadas observagdes nas amostras fibrosas utilizando-se microscopio eletrdnico
de varredura (MEV) Philips. As amostras necessitaram preliminarmente de recobrimento em
ouro para uso no equipamento. Observagdes oticas foram realizadas em microscopio Olympus
modelo BHS-2 adaptado para uso com luz transmitida ou refletida. Para observac¢do sob luz
refletida foi necessario a utilizagdo de um espelho como porta-amostra. Observagdes e
fotografia de particulas ndo fibrosas encontradas nas amostras foram feitas utilizando-se um

estéreo-microscopio Olympus.

3.1.4 Medigoes no diametro e em particulas nio fibralizadas

Para medi¢do do didmetro das fibras utilizou-se um microscopio otico Olympus BHS-2
acoplado a um analisador de imagens, utilizando uma camera de video acoplada a saida
fotografica do microscopio (Figura 3.1). A calibragdo do conjunto foi feita utilizando-se uma

régua graduada em intervalos de 10 microns.
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Figura 3.1 - esquema do analisador de imagens
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Utilizou-se uma lente seca com aumento de 100 X de tal forma que na imagem final
colhida no monitor, obteve-se 1 pixel (1 ponto de tela) representando a dimensdo de 0,15
microns. Uma lamina biologica foi preparada com amostras de fibra AS, AAS e ASZ de forma
a evitar grande concentragdo de fibras numa mesma regido da lamina. Para isto, duas laminas
cortantes distanciadas entre si de aproximadamente 2 milimetros foram usadas para cortar as
amostras. Cerca de 0,5 gramas do material obtido foi misturado a 20 ml de alcool isopropanol
e vigorosamente agitado em um tubo de ensaio. Logo ap0s a agita¢do e antes que as fibras
iniciem sua sedimentagdo, um conta gotas foi utilizado para colher a amostra dentro do tubo
de ensaio, sendo imediatamente depositadas 2 a 3 gotas na lamina. Apds a secagem de todo o

alcool, a lamina estava pronta para observacao sob luz transmitida.

No microscopio, a lamina foi varrida em toda sua extensdo e toda fibra visivel no campo
do monitor foi medida individualmente, num total de 250 medi¢des para uma mesma ldmina.
Cinco diferentes laminas foram preparadas para cada uma das 3 fibras obtendo-se a média em

cada faixa como resultado final.

Para medi¢do realizada em particulas nao fibralizadas (shor) encontradas nas fibras, o
mesmo aparato descrito acima foi utilizado, apenas modificando-se a lente para uma de menor
ampliagdo. Foram utilizadas lentes de aumento de 5X e 10X dependendo do tamanho da
particula analisada. Para observagao dos shotfs, ndo fez-se necessaria uma preparagdo
especifica como a adotada para as fibras. A simples deposi¢do das particulas na face de uma
lamina biologica e utilizagdo de luz transmitida foi suficiente para obtengdo de uma boa

imagem.

3.1.5 Comprimento

O comprimento original das fibras ndo foi medido devido a inadequagdo dos
instrumentos de medi¢cdo disponiveis. No sistema de microscopia otica ndo foi possivel obter
campo suficiente de visualizagdo mesmo utilizando-se a objetiva de menor aumento (5X).
Aproximadamente pode-se dizer que todas as fibras apresentam comprimento variando entre
10 e 50 mm. Pode ser observado que as fibras, em seu estado natural de recebimento (na forma
de flocos empacotados) , apresentam um comprimento instével, isto €, seu comprimento varia

grandemente em fun¢do das solicitagdes mecanicas a que o material € submetido. Mesmo o
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manuseio cuidadoso do material ja € suficiente para quebrar as fibras mais longas. Entretanto,
como regra geral, pode-se dizer que solicitagdes suaves (manuseio, compacta¢do na

embalagem, etc.), ndo conseguem reduzir o comprimento das fibras a menos que 5 mm.

3.1.6 Beneficiamento

Pelas observagdes feitas em microscopio Otico, constatou-se que o material fibroso €
composto por fibras com didmetro médio entre 2 e 3 microns e grandes particulas,
denominadas shot. Estas particulas ndo estdo presentes no material, isoladas das fibras. Ao
contrario disto, fibras e shots formam um material unico de tal forma que toda fibra possui um
shot associado e vice-versa. Os shots sdo sempre encontrados nas extremidades das fibras,
caracterizando estas particulas como residuos de um processo ineficiente de fibralizagdo. Para
a separagdo fibra/shot é necessario entdo que inicialmente proceda-se a quebra desta ligagao

para posteriormente efetuar-se a separagdo propriamente dita.

3.1.7 Quebra da ligagao fibra/shot

As fibras ceramicas sdo materiais frageis e susceptiveis a fratura sob ag¢do de pequenas
tensoes de cisalhamento. Uma quantidade determinada de fibra (100 g) foi misturada em 500
ml de agua. Esta mistura foi submetida a fortes tensdes de cisalhamento utilizando-se um
agitador de laboratorio com rota¢do de 750 RPM por um tempo de 5 min. Este procedimento

foi realizado para as 3 fibras disponiveis.

3.1.8 Separagio fibra/shot

A separacdo entre particulas e fibras foi realizada valendo-se de uma pequena diferenga
na velocidade de arraste em meio fluido entre elas. Neste processo, uma vazio de agua
controlada flui verticalmente para cima, dentro de recipiente apropriado onde est4 depositada a
mistura fibra+shot. O controle da velocidade do fluido (controle da vazdo) permite, utilizando-
se uma vazdo apropriada, que 0 mesmo arraste as fibras presentes na mistura nao conseguindo
entretanto arrastar as particulas de shot. Conforme observado na figura 3.2, o equipamento de

separagdo ¢ constituido apenas por um recipiente cilindrico com volume aproximado de 1 litro



e entrada de agua na sua regido inferior. A regido inferior do recipiente é conica de modo a
garantir-se que particulas de shot ou fibras ndo fiquem presos em regides onde ndo haja fluxo
homogéneo. A vazdo ¢ controlada por um rotametro e a 4gua utilizada provem de um
reservatorio proprio de modo a manter constante o fluxo, livre de oscilagdes de pressdo na
entrada do recipiente. Dentro do recipiente, sao colocados os 100 gramas inicialmente
preparados na etapa de quebra da ligagdo fibra/shot. Com o fluxo constante e vertical, e
através da escolha adequada da vazdo de modo a obter-se uma velocidade preestabelecida, as
fibras sdo arrastadas até as bordas do recipiente, onde podem ser coletadas apés um
determinado tempo no qual todas as fibras ja terdo sido arrastadas. Todas as particulas de shot
resultantes dos 100 gramas iniciais ficardo retidos no recipiente. Ao final do ensaio este shot é
recolhido e secado, e seu peso confrontado com o peso inicial da amostra, fornecendo o que
denominou-se de percentagem de shot em peso (PS). A fibra obtida ao final do ensaio (com

baixo teor de shot) € submetida ao processo de preparagdo descrito em 3.1.4.

Submetendo-se a lamina a observagdo via analisador de imagens, obtém-se informagdes
sobre a distribui¢do de didmetro e percentagem de shot ainda presente na fibra final (s/of
residual). Da mesma forma como no ensaio de didmetro de fibra, toda particula (fibra ou shot)
que atravesse o campo de visualizagdo do monitor € contada. Apenas as particulas de shot sdo

medidas, utilizando-se uma
objetiva seca de aumento

50X, de tal forma que, 1

Recipiente para separagio

entre fibra e shot. pixel representa 0,30

microns. Ao final da

Reservatorio —%_L contagem de 500 particulas,
1 e valendo-se das

I informagdes sobre didmetro

Rotametro } e comprimento meédio das

—_—
. . . fibras, obtém-se a PS, assim
Figura 3.2 - Esquema do equipamento utilizado na separagio
como sua distribuicdo de
diametro na amostra. Estas informag¢des sobre concentragdo e distribui¢cdo de tamanho de shor
na amostra de fibra, quando confrontadas com medigdes similares realizadas diretamente no
shot recolhido no recipiente € que validardo ou ndo o ensaio de separagdo, em fun¢do de uma

precisdo desejada.



3.1.9 Modelagem adotada na separacio
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Admitindo-se que as particulas de shot possam ser consideradas aproximadamente como

esféricas e as fibras como cilindros perfeitos com seu eixo perpendicular a diregio do

escoamento, as equagdes (11) e (12), expressas no anexo I, serdo aplicaveis e a velocidade

critica (v) sera fungdo apenas do didmetro da esfera (shof) ou do cilindro (fibra).

ESFERA

CILINDR

)

v =711443 . d"*

v =10.466,83 . d""”°

(3.1)

(3.2)

Como ambas as equagdes apresentam-se na forma exponencial, quando visualizadas

graficamente em escala logaritmica, nos fornecerdo retas, conforme visto no grafico da figura

3.3, tragado para diametro de fibra menor que 10 microns e didmetro de shot entre 10 e 500

microns.
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1.000 LLU
100 —= B = —— Ry
‘ —— = :
| 917
10 = = = ‘é'_: i =
S— — Ei“/ . . =
. Lz EEEEN
01 | L Lileal L
Gl '. T
0 0.1 1 10 100 1.000

didimetro (microns)

Figura 3.3 - Velocidade de arraste em dgua para fibra ¢ shot
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Pela analise grafica, observa-se a diferenca na velocidade critica de separacio entre fibra
e shot. Nota-se uma pequena regido de interferéncia nos dois graficos, onde uma mesma
velocidade do meio fluido ¢ capaz de promover o arraste tanto de fibras de grande diametro
como de shots de pequeno didmetro. Pelas observagdes iniciais realizadas em microscopio
otico quanto ao tamanho do shot, o qual apresentou didmetros iniciais a partir de 20 microns,
conclui-se que esta regido de interferéncia esta situada entre 2 ¢ 6 cm/min. Adotou-se neste
trabalho, em todos os beneficiamentos efetuados, a velocidade de 5 ¢cm/min. Na modelagem
considerou-se a igualdade de densidades entre shot e fibras. Deve-se considerar a possibilidade
de uma diferenca nas suas densidades, visto serem encontradas grandes bolhas internas a

estrutura do shot, as quais tenderiam a diminui¢do de sua densidade.

3.1.10 Distribui¢ao de tamanho das particulas de shot

Para a medi¢do do tamanho de shof recolhido no recipiente , foram utilizados métodos
de Peneiramento, Sedigrafo e Analisador de Imagens, para confrontacdo de resultados, os

quais sdo descritos a seguir.

a) Analise via peneiramento

Neste método, o shot resultante de S diferentes ensaios de separacido (ou seja, de um
total de 5x100 gramas de amostra), apos secagem para eliminacio de toda dgua, foi submetido

a uma classificacdo utilizando-se peneiras granulométricas norma ABNT, com as seguintes

caracteristicas:
PENEIRA ABERTURA Tamanho do material
ABNT (microns) retido (microns)
# 60 250 >250
#70 210 210a 250
#100 149 149a 210
# 140 105 105 a 149
#170 88 88 a 105
# 230 62 62 a 88
# 325 44 44 a 62
fundo <44 <44

Tabela 3.2 - peneiras ABNT utilizadas para classificagio do shot
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O resultado obtido € expresso em termos da percentagem de material retido em cada

peneira em relagdo ao peso inicial da amostra de shot.

b) Analise via sedigrafo

Neste método, o shof obtido em um tnico ensaio de separagdo (em 100 g de amostra de
fibra) foi separado em grdos maiores e menores que 250 microns. Isto devido ao fato do
equipamento utilizado ndo possibilitar medigdes fora do intervalo de 0,01 a 360 microns. A
separacdo foi conduzida de tal forma a considerar a fragdo maior que 250 microns nos
resultados finais obtida pelo sedigrafo. A fragdo menor que 250 foi submetida a analise
utilizando etileno glicol grau PA como meio fluido e auxilio de uma gota de Photo Flo para

quebra da tensdo superficial, evitando-se bolhas indesejaveis ao ensaio.

c) Analise via Analisador de Imagens

Neste método, todo o shot recolhido em um ensaio de separag¢do (em amostra de 100
gramas de fibra) € adicionado a um frasco com 1 litro de 4gua. A mistura aguatshot é
submetida a agita¢do continua pelo uso de um misturador de hélices com rota¢do suficiente

para permitir a movimentagdo de todas as particulas sem haver deposi¢do de material.

E adicionado ao frasco. sempre em agitagdo e vagarosamente, 6 gramas de HMC
(hidroximetilcelulose) . O HMC é um material em p6 de facil dispersdo em agua. E utilizado
como agente espessante sendo capaz de aumentar progressivamente a viscosidade do meio,
conforme a concentragdo de adigdo, até o limite em que ocorra a gelificagdo completa do
sistema. A reagdo de hidrolise do HMC so ocorre quando ha a elevagdo do pH do meio, de tal
modo que adicionando-se ao frasco algumas gotas de um material basico (com o meio em
agita¢do), consegue-se uma gelificagdo quase instantdnea do fluido. Todas as particulas ficardo
entdo em suspensdo por longo periodo e de forma homogénea, propiciando a coleta de
amostra representativa do material. A viscosidade final obtida na amostra shot/agua para a
concentra¢do de 6g/litro de HMC foi de 1200 cps. Como agente basico para elevagdo de pH

utiliza-se trietanolamina grau PA (para analise).
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Uma gota do gel obtido ¢ depositada em uma Idmina bioldgica sendo a seguir recoberta
com uma laminula . A ldmina final preparada ¢ observada em microscopio Otico sob luz

transmitida, utilizando-se objetiva de 10X seca.

O analisador de imagens ¢ utilizado para as medi¢des de tamanho de particula, valendo-
se de seus recursos automaticos. Estes recursos automaticos permitem que uma regido da tela
do monitor seja demarcada de forma que toda particula existente nesta regido é contada e

medida conforme requisitos preestabelecidos.

Para o caso particular da medi¢do em particulas de shot, de 20 a 30 particulas foram
medidas simultaneamente em cada area demarcada. Solicitou-se ao equipamento a medico do
diametro médio de cada particula amostrada. O didmetro médio é definido como sendo o
diametro de um circulo com area igual a area real encontrada para a particula, de tal forma
que, o equipamento mede a érea real da particula, encontrando a seguir o didgmetro do circulo
que apresenta esta mesma area. Este didmetro € considerado como sendo o didmetro da

particula e reportado pelo equipamento.
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3.2 Fabricacio e caracterizacao das pré-formas

Adotou-se apenas a utilizagdo da fibra AAS para fabrica¢do

wid das pré-formas as quais seriam submetidas posteriormente a ensaio
de infiltragdo por liga de aluminio liquido. Os pontos fundamentais
escolhidos para caracterizagdo das mesmas foram os aspectos

=, relativos a sua porosidade e resisténcia a compressdo. Pré-formas
SRR | (P de uso comercial foram utilizadas para comparagdo quanto aos
| aspectos de porosidade. Analisou-se material produzido pelos

N/ fabricantes The Carborundum Company, (utilizando fibra cerdmica
T T silico-aluminosa de sua fabricagdo e identificado como
- ‘_____ﬂ_ﬁf_) CARBORUNDUM) e produzido pela /C/ (a partir de fibras Saffil*

Figura 3.4 - Agitagio

SO o i de sua fabrica¢do, com 95 % de alumina e identificada como
homogénea das fibras

SAFFIL).
3.2.1 Formulagao utilizada

Para a composi¢do da formulagdo utilizada na elaboragao das pré-formas, utilizou-se as
fibras ceramicas AAS descritas anteriormente, apds serem submetidas ao processo de

beneficiamento, eliminando assim quase todas as particulas de shot presentes.

Como agente inorgénico utilizou-se silica coloidal Ludox HS 40 (E.l.du Pont Industrial
Chemicals) a qual apresenta uma concentragdo em agua de particulas de silica de 40 %. As
silicas coloidais existentes no mercado, em fungdo do processo de fabricagdo utilizado,
usualmente apresentam carga negativa na superficie das suas particulas conforme visto na
figura 3.5. Sdo obtidas pela dispersdo em agua de particulas negativamente carregadas de silica
amorfa. As particulas sdo aproximadamente esféricas apresentando grupos SiOH- e OH- na
sua superficie. Deste modo, sdo particulas de silica amorfas anionicas, fomando uma fase sol
em meio aquoso. A denominag¢do de coloidais deve-se ao reduzido tamanho de particulas
existentes (entre 10 e 20 mu). Como agente organico, foi utilizado amido de milho catidnico

fabricado pela companhia National Starch & Chemical.
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O amido catidnico, como o nome o diz, apresenta carga superficial positiva, provocada
por um processo de cationizagdo intencional, devido a necessidades especificas encontradas no

mercado deste produto. Apresenta a

Na+ & forma de po e é de facil dispersio em
& - Si—— OH agua. Para este trabalho, e em fungdo do
./Si;\ o | & o amido utilizado ser destinado a

On\_\ Si' .3 G / aplicagdes industriais menos nobres, este
‘ foi peneirado de modo a garantir-se a
o o o 0 . ;
S . inexisténcia de grumos no material.
_/Si | Utilizou-se uma peneira com abertura
#400 ABNT e somente o material que a
Figura 3.5 - superficicie da silica coloidal atravessou foi utilizado.

Quando se adiciona, em meio aquoso, silica coloidal anidnica com o amido catidnico
observasse uma rapida aglomeragdo de todas as particulas pertencentes aos dois materiais.
Esta aglomeracdo ¢ entendida como um fendmeno de flocula¢do, onde sdo formados flocos

com composi¢do amido/silica que podem ou ndo estarem balanceados estequiométricamente.

Quando adiciona-se a fibra conjuntamente aos dois ligantes, no momento da floculagdo,
estas sdo aprisionadas pela estrutura formada entre o amido e a silica. Isto se processa de
forma homogénea, quando submetemos a mistura a uma razoavel agitagdo no momento de
ocorréncia da floculagdo, de tal forma que, se analisarmos a estrutura final formada do
floculado em agua, veremos um equilibrio de composi¢ado nos flocos formados (partes iguais

de fibra, silica e amido).

Ap0s haver ocorrido a floculagdo por completo, a dgua, utilizada como solvente, tornar-
se-a limpida, indicando assim que todos os materiais adicionados foram aproveitados na
composi¢do da mistura. Neste trabalho, para determina¢do da correta relagdo amido/silica
coloidal que fornecesse um equilibrio estequiométrico a mistura, realizaram-se experimentos
empiricos. Varias relagdes entre os dois componentes foram testadas, até que se chegasse a
relagdo final, a qual forneceu a maior velocidade de floculagdo com o méaximo de transparéncia

na agua resultante.
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Apos alguns ensaios, a formulagao considerada ideal para a elaboragdo das pré-formas

foi definida conforme tabela 3.3, onde as percentagens referem-se ao peso.

Componente da formula Quantidade

Silica coloidal

Amido

Fibra AAS beneficiada 1.52a2,0 % em agua

5 % em relagao a fibra

2.5 % em relagdo a fibra

Tabela 3.3 - formulag¢io adotada

3.2.2 Fluxograma do processo de fabricacio

Na figura 3.6 tem-se um fluxograma simplificado do processo adotado para a fabricagio

das pré-formas a partir da fibra AAS. Apos a etapa inicial de quebra da ligacdo entre fibra e

shot e beneficiamento das fibras, descrita no item 3.1.7, inicia-se a etapa de moldagem da pré-

forma propriamente dita. Inicialmente uma quantidade pré determinada de fibra (escolhida de
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acordo com o tamanho da pré-forma desejada), é
adicionada a um tanque ou recipiente, junto com
ligantes organicos e ligantes inorgénicos (figura 3.5).
Inicialmente adiciona-se a fibra a um recipiente com
agua de modo que a concentrag¢do desta no meio ndo
ultrapasse a 2% em peso. A partir desta
concentragdo, a mistura perde muito de sua fluidez

dificultando a homogeneiza¢do do material.

A proxima etapa € a mistura das fibras na agua
utilizando-se agitagdo por meio de hélices, ou entdo
por borbulhamento de ar. Para este trabalho foram

utilizados os dois métodos. O objetivo aqui € garantir



a completa dispersdo das fibras no meio liquido, evitando-se completamente a permanéncia de
grumos de fibra que proporcionariam caracteristicas anisotropicas a pré-forma final. Para um
volume de agua de 2 litros e uma agitagdo com 60 RPM, o tempo necessario para a completa

dispersdo € de aproximadamente 15 minutos.

Apos a etapa de dispersdo, adiciona-se o ligante organico. submetendo-se novamente o
sistema a mais 5 minutos de agitacdo. A adi¢do do agente organico é feita vagarosamente

evitando-se a formagdo de grumos quando em contato com a agua.

A 1ltima etapa no processo de formagdo da mistura de moldagem € a adi¢do do ligante
inorganico, a qual deve ser feita com a mistura em movimento (sob agita¢do). A medida em
que o agente inorgdnico toma contato com a mistura, em fun¢do das cargas existentes no
sistema (orgénico com carga superficial positiva e inorganico com carga negativa) , um
processo de floculagdo passa a ocorrer, forgando uma agregacdo balanceada entre os 3
componentes da mistura e garantindo uma distribui¢do uniforme dos ligantes ao redor das
fibras. A agitacdo neste ponto deve ser suave, de no maximo 20 RPM, de tal modo a nao

forcar a desagregacdo dos flocos formados.

Um cilindrico metélico com didmetro de 85 mm, altura de 100 mm e espessura de parede
de 10 mm é utilizado como molde para obten¢do da pré-forma. A parte inferior do molde €
obstruida por uma tampa vazada de tal modo que ndo permita a
passagem das fibras pelas suas aberturas, mas tdo somente da
Adicao de mistura ) . ) .

agua do processo. Com auxilio de vacuo (figura 3.7), e pela

continua  alimentagdo do molde com a  mistura

fibra/organico/inorganico, consegue-se a formagdo vagarosa da
pré-forma . Este procedimento permite a obten¢do de pegas com

as fibras distribuidas aleatoriamente no sentido radial do cilindro.

Apods a moldagem, o cilindro ¢ retirado do vacuo e um

fundo e uma tampa sdo adicionados, de tal forma que a pré-forma,

ainda imida, possa ser submetida a compactagdo garantindo assim

uma densidade homogénea ao material. Durante a compactagao, o

vlv Vacuo
Figura 3.7 - dispositivo excesso de agua € eliminado pelo fundo do molde o qual é vazado

de moldagem
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para este fim. O controle da compactagdo ¢ feito pelo curso do pistdo ao invés da carga.
Ensaios nos quais estabeleceu-se uma compactagdo para uma carga fixa, demonstraram uma
variacdo grande de densidade aparente das pré-formas obtidas. No método utilizado, uma pré
carga de 1 Kg ¢é adicionada de modo a garantir uma superficie plana a pré-forma a qual
apresenta pouca resisténcia nesta etapa. A seguir a compactagdo € realizada para a taxa de

deformagdo pré-definida.

ApOs a compactacdo a pré-forma € cuidadosamente desmoldada e levada a secagem na
temperatura de 110°C até que toda a agua tenha sido eliminada. Apds a secagem, a resisténcia
mecanica do moldado ¢ fortalecida pela presenga do agente aglutinante organico, permitindo

desta forma um manuseio seguro.

Em seguida o material ¢ submetido a queima de modo a garantir a eliminagdo por
completo do agente organico introduzido. A temperatura de queima adotada foi de 1100 °C
por um periodo de 3 horas. Nesta temperatura e periodo de exposi¢do, garante-se a formagdo
de alguma fase cristalina no material (mulita), sem entretanto provocar grandes retragdes ou
deformagdes no moldado. Temperaturas inferiores ao ponto de surgimento de mulita também
foram utilizadas, proporcionando desta forma uma pré-forma final completamente amorfa. A
utiliza¢do de pré-formas com alguma fase cristalina formada ¢ justificada devido a necessidades

interfaciais entre a fibra e uma liga de aluminio a ser utilizada na infiltragdo futura.

A ultima etapa no processo de fabricagdo da pré-forma é a sua usinagem até as medidas
necessarias ao processo de infiltragdo. Nenhum dispositivo especial de usinagem mostrou-se
necessario para este fim. A pré-forma final obtida apesar de integra em sua constitui¢do
fibrosa, apresentou resisténcia mecanica baixa no que se refere aos aspectos relativos a

usinagem.

3.2.3 Caracterizacio das pré-formas utilizando Porosimetro de Mercurio

Para a caracteriza¢@o da porosidade e parametros associados, como por exemplo a area
superficial de poros, assim como a distribuicio de tamanho dos mesmos nas pré-formas
elaboradas, utilizou-se um porosimetro de mercurio Poresizer 9320 Micromeritics, capaz de

avaliagdo de poros na faixa entre 0,005 a 360 um. Foram ensaiadas amostras de pré-formas



produzidas com a fibra AAS, assim como analisados os materiais comercialmente em uso.
Carborundum e Saffil descritos em 3.2. As amostras necessarias para o ensaio foram cortadas a
partir de uma pré-forma inicial, em pequenos cubos com cerca de 5 mm de lado e peso
tipicamente entre | e 2 gramas. Todo o pd depositado na superficie da amostra foi
cuidadosamente retirado com o auxilio de um pincel macio e exaustdo de ar. Os ensaios foram
conduzidos até a pressdo de maxima de 206 MPa sendo as constantes expressas na tabela 3.4

caracteristicas especificas do equipamento utilizado :

Constante do penetrometro 21,63 uL/pF
Volume da haste 1,1310 ml
Maxima pressdo na cabe(::a 0,0307 MPa
Volume do penetrometro (tipico usado) 15 ml
Angulo de avango e retrocesso do Hg 130 graus
Tempo de equilibrio 20 seg
Tabela 3.4 - constantes caracteristicas do ensaio de porosidade

3.2.4 Ensaios mecanicos nas pré-formas

As pré-formas fabricadas a partir de fibra ceramica AAS, foram submetidas a ensaio de
compressdo numa maquina universal de ensaios /nstron 4200 Series com célula de carga de
1000 Kg. N3o utilizou-se metodologia normalizada para o ensaio. Foram ensaiados 10 corpos
de prova com 45,5 mm de didmetro e 25,5 mm de espessura, extraidos de pré-formas com
82,3 mm de diametro e mesma espessura. Das 10 amostras analisadas, 5 foram ensaidas antes
da etapa de queima a 1100°C enquanto que as outras 5 foram ensaiadas apds esta etapa.
Objetivou-se desta forma avaliar o efeito da temperatura de queima adotada na resisténcia

mecanica final da pré-forma. Devido as caracteristicas morfologicas apresentadas pelas pré-
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formas (acabamento superficial e tolerancia geométrica pouco precisas), utilizou-se uma pré-
carga de | Kg antes do inicio do ensaio de modo a promover um perfeito contato entre o
cutelo do equipamento e a pré-forma. Adotou-se uma velocidade de aplicacio de carga de
Imm/min em todos os ensaios. Os resultados obtidos foram expressos e analisados em termos
de curvas tensdo X deformagdo para as amostras testadas. Nio foi possivel 0 ensaio em pré-
formas comerciais disponiveis neste trabalho, para comparagdo de resultados com as pré-
formas AAS, devido a insuficiéncia de amostras que possibilitassem a obtengdo de ensaios

confiaveis.
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3.3 Infiltracao das pré-formas

As pré-formas fabricadas a partir de fibra cerdmica silico-aluminosa AAS foram
submetidas a infiltracdo com liga aluminio silicio, como uma etapa final a este trabalho.
Procurou-se utilizar a infiltragdo tdo somente como uma forma de ilustragdo da possibilidade
de utilizagao destas pré-formas como refor¢o de matriz metélica. Para tanto, dois processos de
infiltragdo foram utilizados; o processo conhecido por Pressure Infiltration Casting (PIC), o
qual necessita de baixas pressdes de trabalho, e o processo squeeze casting , que usualmente

exige pressoes elevadas para a infiltragdo.
3.3.1 Infiltragio pelo processo PIC

O processo PIC utiliza pressurizagdo de um gas inerte para fazer com que o metal
fundido penetre nos poros do elemento de refor¢o (pré-forma). Tanto o molde como o cadinho
que comporta a pré-forma estdo dentro de um vaso de pressdo. sendo a pressdo aplicada de
maneira gradual ao vaso (MARTINS, 1994). Cavacos de aluminio sdo depositados no topo da
pré-forma, sendo o vaso aquecido até que atinja-se a temperatura de fusdo do metal. Apés a

fusdo, inicia-se a pressurizacgdo, a qual é mantida até que todo o metal liquido haja infiltrado na
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Figura 3.8 - processo PIC esquematico

pré-forma. Uma representagdo esquematica do processo P/C pode ser vista na figura 3.8,
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Utilizou-se o equipamento de infiltragdo PI/C cedido pelo Departamento de Engenharia
Metalurgica e de Materiais da Escola Politécnica da Universidade de Sao Paulo (EPUSP). A
pressdo maxima atingida no ensaio foi de 7,0 MPa e utilizou-se nitrogénio gasoso como gas de

pressurizagao.

3.3.2 Infiltra¢io pelo processo Squeeze Casting

O processo de infiltragdo Squeeze Casting utiliza a pressdo de um pistdo sobre a liga
fundida de modo a forcar sua penetragdo no preformado cerdmico. Na figura 3.9 pode ser vista
uma representagdo esquematica deste processo. O molde € aquecido até a temperatura de
fusdo do metal, apds o que o pistdo entra em agdo, comprimindo o metal até que toda a pre-
forma seja preenchida. Neste trabalho utilizou-se o equipamento de infiltragdo Squeeze
projetado pelo Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade Estadual de
Campinas (UNICAMP). A pressdo maxima utilizada na infiltra¢ao foi de 100 MPa.
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Figura 3.9 - processo squeeze casting esquematico



Capitulo 4

Resultados e Discussdes

4.1 Caracterizac¢ao das fibras

4.1.1 Analise quimica
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Na tabela 4.1, encontram-se as analises quimicas obtidas nas amostras de fibras utilizadas

neste trabalho, conforme método descrito em 3.1.1.

Oxido Fibra AS Fibra AAS Fibra ASZ
encontrado (%) (%) (%)
Si0, 52,30 42,12 53,13
ALO; 47,10 57,40 33,83
Zr0O; 0,27 0,16 12,36
Fe,0; 0,03 0,04 0,23
TiO, 0,02 0,01 <0,01
CaO 0,05 0,07 <0,01
MgO <0,05 <0,05 0,05
K,O 0,01 0,01 0,01
Na,O <0,05 <0,05 <0,05

Tabela 4.1 - Analise quimica das fibras utilizadas

Como observado nos resultados, a variagdo de composigdo quimica entre as fibras é

grande. A fibra AS seria considerada como uma amostra tipicamente silico-aluminosa. A fibra

AAS uma amostra silico-aluminosa com alto teor de alumina e a fibra ASZ uma amostra silico-

aluminosa com adi¢do de zirconia. Todas as outras substancias encontradas e suas

correspondentes concentragdes estdo dentro dos limites aceitaveis e usuais para as aplicagoes

convencionais deste material, conforme bibliografia analisada.
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4.1.2 Microscopia

Conforme visto na figura 4.1(a), as fibras apresentam um formato cilindrico, sendo seu
comprimento bem maior que o diametro. Sua superficie apresenta-se lisa e isenta de defeitos
em ampliagdes de até 1000X(MEV). Entre as fibras e de forma homogénea, encontram-se
grandes particulas em formato de gota denominadas shof (figura 4.1(b)), descritas na
bibliografia. Enquanto as fibras aparentam possuir um didmetro de no maximo 10 microns, as
particulas de shot possuem tamanho bastante superior, com valores tipicos da ordem de 200
microns. Observacoes ao MEV visualizam uma particula de shot lisa e isenta de defeitos de
superficie. Observagées no microscopio Otico demonstram que as particulas de shot
apresentam grandes bolhas e defeitos internos a sua estrutura (figura 4.1(c)). Nao observou-se

nenhuma extensdo destes defeitos até a superficie do mesmo.

Figura 4.1 (a) - fibra AAS ampliada 1000X em microscdpio eletronico de varredura



Iigura 4.1 () - particulas de shot ampliadas 96X em estéreo-microscopio mostrando bolhas internas

48
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4.1.3 Diametro das fibras

Conforme descrito em 3.1.4, os didmetros das fibras AS, AAS e ASZ foram medidos
utilizando-se o recurso da analise de imagens. O resultado final encontrado é expresso em

forma de grafico de barras nas figuras 4.2 (fibra AS); 4.3 (fibra AAS) ¢ 4.4 (fibra ASZ).
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Figura 4.2 - didmetro fibra AS (ricrons) Frgura 4.3 - diametro fibra AAS (micrans)

A analise estatistica dos dados demonstra que nenhuma das fibras analisadas possui uma
distribui¢do normal para seus diametros. De uma forma geral, a maior concentragdo de fibras ¢
encontrada a esquerda da média. As percentagens encontradas entre 0 e a média sdo vistas na

tabela 4.2 para as 3 fibras em estudo.

A fibra AAS apresentou a menor 0
média e menor desvio padrdo, seguida da :f;___::::::::_“:j:::‘::::
fibra AS e ASZ, conforme verificado na iz T :_23__Zﬁ_:;s::jj:__t::::_
tabela 4.2. Em todos os ensaios realizados :2 i :7‘ 155 P ja: TTTTTTT
| 5
observou-se a grande dispersdo de dados 2 okl R e .
em torno da média, conforme visualizado oo g::,q. - {mﬁms‘ o e

nas figuras 4.2, 4.3 e 4.4, de tal forma
que, o desvio padrdo obtido sempre
apresentou a mesma ordem de grandeza da meédia (mais particularmente um pouco abaixo
desta). Assim sendo, os ensaios demonstram a impossibilidade de utilizarem-se fibras com
rigido controle em seus diametros, sendo que a variagao encontrada deve ser administrada na

elaboragao das pré-formas, independentemente da fibra utilizada para este fim.
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Tipo de Média Desvio Percentagem
fibra Padrio menor
que a média
AAS 1,9 1,5 68 %
AS 22 1,7 60 %
ASZ A3 2,0 60 %

Tabela 4.2 - resultados referentes aos didmetros das 3 fibras

analisadas
4.1.4 Visualiza¢do da quebra de ligacéo fibra/shot

O material obtido apds cisalhamento no agitador, quando observado ao microscopio
otico, demonstrou a quebra da fibra na regido de transi¢do entre esta e o shot, onde o seu
diametro varia grandemente, desde o didmetro da fibra até o didmetro do shot. Nao foram
observadas fraturas nos shots devido ao processo adotado. O comprimento das fibras apos este
processamento ¢ drasticamente reduzido, sendo que valores tipicos observados situam-se na

faixa de 100 a 300 microns.
4.1.5 Analise térmica diferencial (ATD) da fibra AAS

A fibra ceramica AAS foi submetida a analise térmica diferencial conforme descrito em
3.1.2., de modo a conhecer-se as possiveis transformagdes cristalograficas ocorridas em sua

estrutura, quando submetidas a exposigdes prolongadas em altas temperaturas. Na figura 4.5
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Figura 4.5 - Anilise térmica diferencial da fibra AAS
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tem-se o resultado da analise na forma grafica tipica para este ensaio. Segundo o grafico,
ocorre um pico exotérmico a exatos 1000 °C, indicando existir nesta temperatura uma
transformagdo na cristalografia da fibra, inicialmente amorfa. A bibliografia sobre as fibras
silico-aluminosas refere-se a temperaturas de 980 °C como inicio de formacdo de fase mulitica
no material, para o caso em que estas apresentam composi¢do quimica com partes iguais de
alumina e silica. No ensaio realizado na fibras AAS, o valor de 1000 °C, pouco superior ao
valor de 980 °C descritos, deve-se provavelmente a maior quantidade de alumina desta (58 %).
Assim sendo, pode-se afirmar que exposi¢do das fibras a temperaturas inferiores a 1000 °C nio

provocara mudancas cristalograficas no material, permanecendo amorfas conforme fabricadas.

Baseando-se nestas informagdes, adotou-se a utilizacdo de 1100 °C como temperatura de
queima das pré-formas fabricadas a partir destas fibras. Propositalmente procura-se a formagéo
de alguma fase cristalina no material de forma a possibilitar averigua¢des futuras sobre
interacOes superficiais entre a fibra e o metal infiltrado na pré-forma assim preparada e
comparagdo de resultados com pré-forma completamente amorfas (queimadas em

temperaturas inferiores a 1100 °C.

4.1.6 Comprimento das fibras apés o beneficiamento

As fibras obtidas apos a etapa de separag¢do fibra/shof, tiveram seu comprimento
diminuido em fungdo principalmente da agita¢do vigorosa a que foram submetidas no agitador
de laboratério descrito em 3.1.7. Pelos resultados iniciais realizados no agitador, tempos de 2
minutos foram suficientes para promover uma eficiente quebra da ligagdo fibra/shot nas
amostras, com uma determinada diminuicdo no seu comprimento. Tempos maiores
submeteriam as fibras a uma diminui¢do maior em seu comprimento. Desta forma, com o
obijetivo de verificar a influéncia do tempo de agitagdo no comprimento das fibras, realizaram-
se diversos ensaios com tempos de agitagdo variando entre 1 e 12 minutos. Apds a separacdo e
secagem da fibra obtida esta foi submetida a analise no microscopio acoplado ao analisador de
imagens utilizando o método descrito em 3.1.4, ¢ um tamanho médio foi determinado para
cada ensaio, permitindo assim que se fizesse uma escolha apropriada e padronizagdo do tempo

de processamento no agitador.



Na figura 4.6 temos o grafico que nos mostra, na curva central, a média de comprimento
em microns obtida. A curva inferior e superior, representam respectivamente, a média obtida
subtraida e adicionada de 1 desvio padrdo obtido em cada analise. Pelos valores apresentados

verifica-se a grande variagio no

comprimento (microns)
0

comprimento encontrado em todas as

faixas. A medida em que o tempo de
agitagdo  aumenta, temos uma
diminuicido no desvio apresentado
(menor desvio padrdao). Para este
trabalho, escolheu-se padronizar como
fibra beneficiada a amostra submetida a
5 minutos de agitagdo, a qual, pelos

valores encontrados, apresenta valores

intermedidrios para o comprimento

médio e seu desvio padrio.
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al : : Na figura 4.7 visualiza-se mais
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tempo de mistura (minutos) especificamente a  distribuigdo de

comprimento determinada para a fibra
Figura 4.6 - relagdo comprimento/ tempo de mistura AAS submetida a 5 minutos de

agitagdo. A média de comprimento foi de 280 um e o desvio padrdo de 183 um.
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Figura 4.7 - distribuigdo de comprimento da fibra AAS 5 min
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4.1.7 Razdao comprimento/diAmetro da fibra AAS beneficiada

Um parametro de interesse
para avaliagdo das fibras, além
do seu diametro e comprimento,
¢ a relagdo entre eles, usualmente
denominada de aspect ratio
(comprimento/ diametro). Para a
fibra AAS beneficiada, realizou-
se ensaio de medigdo de
didmetro, simultaneamente a
medi¢do de seu comprimento de
modo a determinar-se esta
relagdo. Na figura 4.8 temos o
grafico obtido que expressa a
distribuicao de valores
encontrada. Foram analisadas 50

amostras para obtencdo destes
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Figura 4.8 - relagdo comprimento/diametro de fibra AAS beneficiada

resultados, sendo que os valores estatisticos encontrados sdo listados na tabela 4.3. Apesar da

quebra a que foram submetidas as fibras no processamento, observa-se que sua razdo

comprimento/didmetro permaneceu bastante elevada. Os valores referentes ao didmetro e

comprimento médio das fibras declarados na tabela 4.3, sdo especificos a este ensaio,

realizados em apenas 50 amostras, diferentes portanto dos valores encontrados nos ensaios

proprios de comprimento ( 4.1.6) e didmetro (4.1.3), realizados com uma maior amostragem.

Minimo 16
Maximo 513
Média 166
Desvio padrdo 128
Didmetro médio das fibras 2,2 um
Comprimento médio das fibras 345 pm
Tabela 4.3 - Aspect Ratio da fibra AAS




4.1.8 Percentagem e tamanho de shot residual na fibra AAS apés beneficiamento

Apos terem sido beneficiadas para eliminagdo das particulas de shor, as fibras AAS foram

submetidas a uma nova analise microscopica para checagem dos resultados obtidos. Verificou-

se que algumas pequenas particulas de shot ainda estavam presentes no material fibroso.
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Figura 4.9 - Tamanho de shof residual

25-30 3035 3540
diametro do shot (microns)

Conforme descrito em 3.1.8, esta fibra
beneficiada foi analisada utilizando-se o recurso
da andlise de imagens com o objetivo de
obterem-se informagdes sobre o tamanho das
particulas de shot presentes (shot residual),
assim como uma avaliagdo da sua concentracio
em peso na amostra. Na figura 4.9 observa-se a
distribuigdo de tamanho de shot encontrada
(didmetro médio). Pelo grafico, verificamos que
apenas particulas com reduzido didmetro
(quando comparada aos shofs existentes na fibra

original), continuam presentes.

Os valores estatisticos encontrados na analise dos dados referentes ao tamanho de shot

encontram-se declarados na tabela 4.4. As menores particulas de shot encontradas, com

didmetro de 10 a 15 microns possuiam uma morfologia que as aproximava mais de fibras com

grande didmetro do que de shots propriamente dito.

Minimo 10,1 pm
Maximo 65,3 um
Média 242 um
Desvio padrio 10,3 pm
Tabela 4.4 - estatistica do tamanho de shof residual
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Para melhor caracterizacdo destas particulas residuais nas fibras beneficiadas, e em

funcdo das observacdes feitas em sua
%

morfologia, a qual indicou ndo serem estes ™

residuos perfeitamente esféricos, determinou-se i

também a relagdo encontrada entre seu
comprimento e espessura, de modo a identificar
com maior exatiddo aquelas particulas que 4

apresentavem morfologia de shot e aquelas com
30

morfologia fibrosa (razdo comp./espessur. alta).
Na figura 4.10 encontramos a distribuicdo de 2 163

relacio comprimento/espessura. Analisando o -

A fi ifi lidade d =8 326 326 326
grafico, verificamos que a quase totalidade das ’—I 26 3, I__[ 109 100 2V 109

particulas apresenta uma morfologia de shot, 01 12 23 34 45 56 67 78 89 910
relagao comprimento/espessura

com relagdo comprimento/espessura entre 1 e 3
(cerca de 80 %). Na tabela 4.5 sdo encontrados Figura 4.10 - rela¢do comp./espessur. shot resid.

os resultados estatisticos obtidos nesta determinagdo. Observa-se uma grande dispersdo dos
resultados, com um desvio padrdo superior a média obtida, resultando no deslocamento desta

média para fora da regido de maior concentragdo.

Minimo 0,6 pm
Maximo 51,9 pm
Média 4,0 pm
Desvio padrdo 6,9 um

Tabela 4.5 - relagdo comp./espessur. shot residual

A concentra¢do em peso de particulas residuais de shof na fibra AAS beneficiada, foi
avaliada estatisticamente. Paralelamente as medi¢cdes no tamanho do shot, realizou-se uma
contagem de particulas visiveis ao campo do microscopio. Utilizando-se o tamanho médio
obtido para o shot residual, e considerando-se este como sendo particulas esféricas, além das
informagdes sobre comprimento e didmetro médios das fibras, pode-se avaliar a concentragao
destas particulas nas amostras fibrosas. Encontrou-se um valor préximo a 0,5 % em peso do

material fibroso analisado, apds contagem de 500 objetos (shots e fibras).
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4.1.9 Percentagem de shof encontrada apos a separacio

Foram submetidas ao ensaio de ] ]
separacdo amostras das fibras AS, Fibra Tipo Ps C4) PE (%)
AAS e ASZ, conforme descrito em AAS 56,9 43,1
3.1.8. Os resultados encontrados AS 55.3 447
indicam que estas fibras possuem um ASZ 542 458
elevado teor de particulas ndo Tabela 4.6 - fracdo de shot nas amostras

fibralizadas (shot), conforme
verificado na tabela 4.6 , onde encontra-se a percentagem de shot em peso (PS) e percentagem
de fibra em peso (PF= 100-PS). A alta concentra¢do de shot presente nas amostras analisadas,
apesar de ultrapassarem a fragdo fibrosa do material, condiz com as informagdes encontradas
em MIILLER (1982) e CHI (1985). Observa-se que embora a fra¢do de shot em peso seja alta
para todas as amostras analisadas, sua presenca em relagdo ao volume das fibras é baixa, de tal

forma que no manuseio das mesmas, pouco se percebe da sua presenca.

4.1.10 Tamanho de shot via peneiramento

A separagao granulométrica demonstrou ser um método rapido e satisfatorio para
classificacdo das particulas de shor colhidas no ensaio de separa¢do. Na tabela 4.7, vé-se as
percentagens retidas e acumuladas em cada malha ABNT utilizada. Nas figuras 4.11, 4.12 e
4.13 as fragdes retidas podem ser vistas na forma de grafico de barras de modo a facilitar a

interpreta¢do dos resultados.

Fibra AS Fibra ASZ Fibra AAS
Peneira ABNT | retido | acumulado | retido | acumulado | retido | acumulado
# 60 13.2 13,2 19,2 19,2 3.1 3,1
#70 6,2 19.4 7,9 27,1 3.8 6,9
# 100 25,6 45,0 20,7 47.8 21,6 28.5
# 140 22,9 67.9 L1 64,9 28,7 51.2
#170 11,8 79,7 8.3 73.2 16,7 73,9
# 230 13,0 92,7 14,5 87,7 18,0 91,9
# 325 6,4 99,1 9,5 97,2 6.8 98,7
<#325 0.9 100 2.8 100 1,3 100
Tabela 4.7 - distribui¢io de tamanho de shot
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Conforme observado nos graficos, das 3 amostras analisadas. a fibra AAS foi a que
apresentou menor quantidade de particulas de grande diametro. Apenas 6,9 % das particulas

de shot possuem tamanho superior ao retido

% retida
na malha #100 ABNT (> 149 um). As fibras ,, = L .
F i e
AS e ASZ apresentam percentagens muito 20 - - - - - - = B !— e i e
. 15 4832~ ~ =~ 1 o R RS 1= e
superiores, de 194 e 27,1 %, 118
p ] E 0, - I] _6‘_‘ ] —64———*~:
respectivamente. 5 | H—] i o S
I 09 |
0 L 1 | e mmmcmn i |
60 70 100 140 170 230 325 <325

Sua utilizagdo portanto para a .
i P P Figura 4.11 - shot na fibra AS

elaboragdo de pré-formas fibrosas em

compdsitos de matriz metalica torna-se recomendavel, visto diminuirem-se as chances de

aparecimento de particulas grandes de shot no composito final, as quais podem tornar-se

pontos propicios ao inicio de trincas segundo DINWOODIE (1987). Admite-se para isto que

s retia nenhum processo de beneficiamento possa ser
» S
B I __ considerado como totalmente infalivel para
207 .. .
R 1T 7 T et elimina¢do do shot, de tal forma que, quanto
54 te--f T ]---- s , ,
'- &% | menores forem as particulas existentes na
10 -79- o o A
L |
5 : - - fibra original ndo beneficiada, menores serdo
|

60 70 100 140 170 2:0 a5 <as as possibilidades de obtengdo de anisotropia
peneiras ABNT

nos preformados.
Figura 4.12 - shot na fibra ASZ

As distribuigdes de tamanho de shot encontradas na tabela 4.7 permitirio uma

compara¢do proveitosa entre os valores obtidos nesta metodologia (facil e rapida de ser

realizada), com a metodologia empregando ,, l""'ef'“ 287
analise de imagens, a qual é muito mais %}~~~ -~ TP it
N 20F------1 ey~ == - Dt
demorada, tanto na preparagdo quanto na 167
) ) . 15 - = = = = k- 4| I_ ________ [
execug¢do do ensaio, embora mais precisa € 10| - - - - - - | L i 1 —eg -
RT . ” . - -3B8- : L s
com possibilidade de informacdes mais ° [ 31— l ; T o
P & o EEE] ! _ sl b e
abrangent es 60 70 100 140 170 230 325 <325
’ peneiras ABNT

Figura 4.13 - shot na fibra AAS



4.1.11 Analise morfoléogica do shot

O shot obtido na fibra AS, apos classificagdo granulométrica nas diversas peneiras
descritas em 4.1.10, foi fotografado individualmente na fra¢do recolhida em cada peneira, para
melhor visualizagdo da morfologia tipica deste material. Desde a retengdo da peneira #60 até a
encontrada na peneira #325, constata-se a geometria tipica em forma de gota, conforme
visualizado nas fotos da figura 4.14, realizadas em estéreo-microscopio com ampliagdo de 60X
A fragdo residual obtida (<#325), correspondente ao fundo das peneiras, apresenta
predominancia de fibras de grande diametro, ao invés de shots tipicos. Em todas as peneiras
observadas, a presenca de fibras ¢ apenas ocasional e em quantidades muito pequenas, de tal
forma que, os valores encontrados para PS no ensaio de separacéo fibra/shot descrito em 4.1.9
podem ser considerados confidveis, estabelecendo um minimo de material ndo fibroso nas
amostras. O shot resultante das fibras AAS e ASZ, embora ndo fotografados, apresentaram as
mesmas caracteristicas acima descritas, diferenciando-se destes apenas nas quantidades

encontradas em cada peneira.

Observa-se também nas diversas fotos da figura 4.14, que todas as particulas de shot
apresentam bolhas internas a sua estrutura. Em observagdes feitas com microscopia eletronica,
onde as amostras de shot tiveram que ser recobertas com ouro para observa¢do, nido
constatou-se qualquer imperfeicdo em sua superficie, ndo indicando assim que as bolhas

internas possuam ligagdo com sua superficie.

Espera-se desta forma, admitindo-se que a densidade real da mistura alumina-silica
utilizada na formulagdo da fibra permaneca constante nas fibras e nos shots, que haja uma
diferen¢a entre a densidade aparente da fibra e do shot. Para a fibra, sua densidade real seria
igual a aparente, visto nao terem sido observadas quaisquer imperfeigGes internas a esta. Para
o shot, em fung¢do das bolhas encontradas e de ndo terem sido encontradas ligagdes entre estas

e a superficie, sua densidade real seria menor que a da fibra.
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#325 <#325

Figura 4.14 - visualizagdo dos diferentes tamanhos de shot
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4.1.12 Tamanho de shot via sedigrafo

Foi submetido a anadlise no sedigrafo apenas amostra do shot obtido da fibra AS. O
objetivo deste ensaio ¢ verificar a possibilidade de utilizagdo do equipamento para medi¢des
automatizadas em particulas de shot. Antes do ensaio eliminaram-se as particulas de shof com
tamanho superior a 250 microns (utilizando-se uma peneira ABNT #60), devido as limita¢des
do equipamento, o qual ndo possibilita a medi¢do de particulas com tamanho superior a 360

um. A percentagem de material eliminada da amostra via peneiramento foi de 13,04 %.

Foi solicitado ao equipamento o reporte dos resultados de forma a permitir a
comparagdo dos mesmos com os resultados encontrados na classificagdo via peneiramento.
Desta forma, os intervalos de analise - 9%

foram de 44, 62, 88, 105, 210 e 250 >

microns,  representando  respecti-
vamente as peneiras 325, 230, 170, 20 f - ---------—-—~—~--|  boooooo__]
140, 100, 70 e 60 ABNT. Na figura

164

415, ¢ apresentada a distribuigdo 154
15 F------- -—=-= T }----

obtida na amostra analisada pelo

equipamento apds a correc¢do da fragdo 113

de 13,04 % de particulas maiores que 0 ---"g-} [\ f [} [T

250 microns eliminadas do ensaio.

Comparando-se o grafico obtido neste 33 45

ensaio com o encontrado na analise por

peneiramento do shot da fibra AS na o

0-44 4462 62-88 68-105 105-149 149-210210-250 >250

figura 4.11, observa-se um aumento na didmetro do shot (microns)

concentragdo de particulas com
pequeno didmetro. A andlise via Figura 4.15 - distribui¢do de tamanho de shot via sedigrafo

sedigrafo, por ser realizada em meio fluido, utilizando teoria de Stokes para a sedimentagio de
particulas esféricast] MALGHAN - 1991), possibilita resultados muito precisos, principalmente
em se tratando de particulas pequenas. Desta forma, os valores encontrados podem ser
considerados como mais precisos do que os determinados pela metodologia de peneiramento,

fornecendo-nos resultados melhores para analise das menores particulas existentes.
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4.1.13 Tamanho de shot via analisador de imagens

As amostras de shot recolhidas nas peneiras ABNT 40, 60, 70, 100, 140, 170, 230, 325 e
<325 descritas na se¢do anterior, foram submetidas individualmente a analise via analisador de
imagens de forma a caracterizar a morfologia do material. Procurou-se obter informagdes
concernentes a maior dimensdo do shot (seu comprimento), o menor dimensio (sua
espessura), ao diametro médio equivalente das particulas e a relagdo comprimento/espessura.
Os resultados obtidos podem ser vistos na tabela 4.8. O didmetro médio equivalente,

representa o diametro de um circtlo com drea igual a drea real medida para a particula. Na

tabela tem-se: L comprimento do shot (um)
E espessura do shot (um)
L/E razio comprimento/espessura
DE didmetro equivalente do shot (um)
DP desvio padrdo (pm)
Peneiras ABNT
#40 #60 #70 #100 #140 #170 #230 #325 <#325
L min 439 289 253 28 29 31 53 59 23
max 867 659 848 667 1120 916 794 432 498
médio 562 411 397 289 276 209 165 136 89
DP 104 96 140 119 219 142 115 75 82
FE min 391 219 172 16 11 7 12 38 9
max 579 375 317 315 167 225 102 103 71
médio 453 310 244 171 114 97 76 63 36
DP 44 33 28 39 29 23 14 10 13
L/E min 1,0 1,1 1,1 Il 1,1 1,1 1,1 1,1 1,1
max 2.2 2.4 4.9 142 24,1 247 7.8 8,1 46,9
médio 1,2 1,3 1,7 1,8 3,1 2,7 2,2 2,2 2,6
DP 0,2 0,3 0.8 1,3 3,9 3,6 1,5 1,3 3.8
DE min 428 258 233 21 22 21 21 54 20
max 668 493 457 392 303 240 258 155 160
médio 506 355 303 212 159 130 101 87 50
DP 62 49 51 55 48 36 32 20 25
Tabela 4.8 - avaliagdo do shot via analisador de imagens

Confrontando-se os valores obtidos, com o tamanho de particula retida nas peneiras
declarado na tabela 3.2 (item 3.1.10), verifica-se uma ligeira discrepancia de resultados. As
informagdes contidas na tabela 3.2 referem-se a abertura das malhas das peneiras utilizadas. Os
valores encontrados com o auxilio do analisador de imagens, sdo mais precisos, fornecendo
resultados mais valiosos sobre a morfologia das particulas de shot, sendo entretanto um ensaio

bem mais demorado e complexo.



4.1.14 Comentarios finais com relacao as fibras

As fibras disponiveis para este trabalho apresentaram composi¢do caracteristica silico-
aluminosa, sendo a fibra AS a de composi¢ao mais classica dentre elas. A presenca de outros
6xidos, além dos principais formadores das fibras, pode ser considerada baixa, em se tratando
de fibras voltadas a aplica¢des industriais. As fibras sdo cilindricas com didmetros médios entre
1,5 e 2,5 um, apresentando superficie lisa e isenta de defeitos. Entretanto, seu didmetro e
comprimento possuem uma variagdo muito elevada em torno da média, caracterizada por

grandes desvios padrdes.

Pela analise dos ensaios de medi¢do no comprimento das fibras, nos quais variou-se o
tempo de agitagdo do misturador de laboratério, descrito em 4.1.6, conclui-se que as fibras sdo
frageis, com relag@o comprimento/didmetro elevada, e tendendo a um valor limite mesmo ap6s

exaustivas solicitagdes mecanicas a que estas sdo submetidas.

Existem, nas estruturas fibrosas analisadas, a presen¢a de grandes particulas,
denominadas de shotf, as quais apresentam formato caracteristico de gota, com tamanho
superior a 20 pm, extendendo-se até tamanhos superiores a 250 um. Estas particulas
encontram-se ligadas as fibras, sendo resultado de uma fibralizacdo ineficiente da mistura
utilizada na fabricacdo. A eliminagdo total destas particulas da estrutura fibrosa ndo foi
possivel pela metodologia empregada, permanecendo no material beneficiado uma fragao
residual de pequeno tamanho, ndo superior a 50 um em média, com teores de cerca de 0,5 %
em peso. As observagdes em microscopia Otica indicaram a presen¢a de grandes bolhas
internas as particulas de shot, as quais tenderiam a diminuir sua densidade em relagéo a das
fibras. Na analise de tamanho de shot via sedigrafo, utilizou-se uma densidade média, extraida
de catdlogo das fibras, comum para todas as particulas de shot. Deve-se considerar a
possibilidade de algum erro nos resultados do ensaio em fungdo desta hipdtese, visto ser a
densidade um parametro importante, relacionado a velocidade de deposi¢do das particulas no

meio fluido utilizado no sedigrafo.

A fibra ceramica com formulagdo AAS é a que apresenta menor fragdo de particulas de
shot de grande tamanho, diferenciando-se bastante das outras duas neste aspecto. Por este
motivo, foi a escolhida para utilizagdo na fabricagdo das pré-formas de interesse neste trabalho.
Esta fibra possui estrutura amorfa, ndo sofrendo transformag¢Ges em sua cristalografia antes de

1000 °C, temperatura na qual observa-se a cristalizagdo de fase mulitica no material.
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4.2 Fabricacio e caracterizacao das pré-formas

As pré-formas fabricadas a partir da fibra AAS. foram submetidas a analise via
porosimetro de mercurio, conforme descrito no item 3.2.3. Foram submetidas a mesma analise,
para efeito comparativo, as pré-formas comerciais Carborundum e Saffil. Nas figuras 4.16 até
4.24 encontram-se os principais resultados extraidos do equipamento para estes materiais. Na
tabela 4.9 tem-se a sintese das propriedades encontradas. Para analise das propriedades
mecanicas foi escolhido o ensaio classico de compressdo, o qual foi realizado nas amostras de
pré-formas com fibra AAS, antes e apos a etapa de queima a 1100°C. Os resultados do ensaio

de compressdo encontram-se nas figuras 4.25 e 4.26.

4.2.1 Ensaio de porosimetria nas pré-formas fabricadas a partir de fibra AAS

a) Porosidade

A pré-forma apresentou uma porosidade média de 84.4% em volume (que sera
preenchido com metal liquido posteriormente), o que significa uma fracdo volumétrica de
15,6% de refor¢o fibroso no compdsito final. Dentro dos propdsitos deste trabalho, a fragdo
volumétrica de 15,6% pode ser considerada satisfatdria. Valores inferiores a este, encontrados
em pré-formas submetidas a menor compactagdo, foram obtidos. Entretanto as pré-formas
apresentaram resisténcia mecanica baixa dificultando inclusive o seu manuseio com seguranga.
Valores superiores a 15,6% também puderam ser obtidos, provocando entretanto uma
compactagdo excessiva na pré-forma, o que pode ser verificado pela grande deformagio da
peca ao sair do molde. Para a fibra utilizada, valores entre o intervalo de 83 a 87 % de
porosidade foram considerados ideais em fun¢do do processo adotado para o beneficiamento

das mesmas.

b) Densidade aparente

A densidade aparente (massa/volume externo) é um parametro util para avaliagdo do
grau de compactagdo da pré-forma, normalmente utilizado para controle deste tipo de

processo. seja para grdos ou fibras compactadas. A pré-forma a partir de fibras AAS



64

apresentou densidade aparente de 0,38 g/cm’ . Pelo método de porosimetria utilizado, o valor
encontrado para porosidade aparente ¢ em geral mais preciso do que o obtido pelo calculo

simples baseado na massa e geometria do material.

c) Densidade do esqueleto

A densidade do esqueleto, ¢ definida pela massa da pré-forma dividida pelo volume real
do esqueleto da mesma. O esqueleto nada mais € que a estrutura formada pela unido das fibras
com o agente inorganico utilizado na moldagem. A densidade do esqueleto é necessaria e de
fundamental importancia para avaliagdo dos resultados possiveis de serem obtidos quando da
utilizagdo da pré-forma no compésito final. Densidade do esqueleto inferior & densidade do
metal infiltrado proverdo uma diminuigdo no peso final da pega, de interesse quando
comparada com a mesma pega elaborada somente com o metal. A densidade encontrada para o
esqueleto da pré-forma foi de 2,42 g/cm’. E interessante observar que esta densidade esta
abaixo da densidade real declarada na bibliografia para a fibra pura que ¢ de 2,70 g/cm’,
embora ndo tenham sido encontradas referéncias precisas para este valor, mas tdo somente
valores tipicos extraidos de catalogo do fabricante. Um dos motivos para esta diminuigdo da
densidade pode ter sido a incompleta infiltragdo da pré-forma no ensaio. Todos os diversos
ensaios de porosimetria realizados demonstraram que, quanto melhor a infiltragdo (mais
completo é o preenchimento de todos os poros), mais este valor se aproxima do valor de

densidade real do material.

d) Didmetro médio dos poros

O ensaio de porosidade permite uma avaliagdo precisa da distribui¢do de tamanho de
poros encontrados no material. Na figura 4.16, temos o grafico log da intrusdo diferencial
versus didmetro do poro infiltrado. O eixo das abcissas representa a quantidade de mercurio
(mililitros/grama de amostra analisada) que infiltra no material no transcorrer do ensaio. Por
ele podemos visualizar em quais tamanhos de poros ocorre a maior quantidade de infiltragao
de mercurio. O grafico nos mostra que quase toda a infiltragdo ocorre em poros com tamanho
variando entre 1 e 10 um. Uma pequena fracdo de mercurio infiltrada ocorre para poros muito
pequenos, com tamanho da ordem de 0,01 um. Devido as limita¢des do equipamento em medir

poros com tamanho maximo de 360 pum, convém observar que a existéncia de macro-poros,
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que em verdade seriam resultado de uma falha no processo de compactagdo das fibras, ndo sdo
identificadas pelo equipamento, pois usualmente sdo maiores que este limite. O didmetro médio

dos poros foi de 7,24 pm.

Log da Intrusac Diferencial (ml/g)
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Figura 4.16 - Infiltra¢do de mercurio - fibra AAS

Embora o ensaio de porosimetria de mercurio seja tradicionalmente utilizado para
materiais ceramicos ndo fibrosos, ou seja, formados por grdos compactados, adotou-se para
este trabalho a denominagdo de didmetro dos poros como uma forma de interpretagdo para o
espagamento entre fibras. As verificages visuais feitas nas pré-formas com auxilio de
microscopia oOtica e/ou eletronica demonstram ser esta interpretagdo bastante realista com o
material analisado. O espacamento entre fibras visualmente pode ser identificado como sendo
pertencente ao intervalo entre 1 e 10 um na sua maioria, condizente desta forma com os
resultados encontrados pelo equipamento. Nado foram encontradas referéncias bibliograficas,
nem mesmo na documentacdo do fabricante do porosimetro, que esclarecessem melhor a

interpretacdo do fator diametro de poros para materiais predominantemente fibrosos.
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e) Area superficial

A area superficial detectada pelo equipamento, refere-se aquela existente internamente
ao material, como resultado dos iniimeros poros encontrados. Esta area superficial, similar a
obtida por equipamentos de medi¢do do tipo BET, é de extrema importincia para a
caracterizacdo das pré-formas, visto estar intimamente relacionada com a interacdo interfacial
entre as fibras e o metal no compésito final. Areas superficiais insuficientes poderiam em
alguns casos resultar num compésito com propriedades mecanicas fracas. Areas superficiais
acima de um certo valor poderiam provocar ou facilitar o aparecimento excessivo de reacdes
indesejaveis entre o metal e a fibra. Como descrito anteriormente, nio é objetivo deste trabalho
o estudo entre a interagdo e propriedades conseguidas com a infiltragdo das pré-formas por
uma liga metélica especifica, mas tdo somente produzir as pré-formas com caracteristicas e

propriedades conhecidas que possam ser posteriormente utilizadas no processo de infiltragdo.

A figura 4.17 mostra a drea superficial encontrada para a pré-forma confeccionada a
partir de fibra AAS e sua interrelagdo com os didmetros de poros existentes no material. Pela
sua andlise, verificamos que os poros com diametros superiores a 0,02 um sdo responsaveis
por uma area superficial pequena, de cerca de 2 m*/g apenas. Poros de tamanho reduzido (<

0,02 pm) s@o os reais responsaveis pela quase totalidade da area superficial, a qual chega a um

Area superficial do poro cumulativa (m2/g)
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Figura 4.17 - Area superficial cumulativa - fibra AAS
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maximo de 23,7 m’/g . Conforme citado em MILBURN (1993), este intervalo de area
superficial (superior a 10 m’/g), permite uma avaliagdo confidvel da area quando comparada
aos resultados com equipamentos do tipo BET. Nédo encontraram-se informagdes especificas
que indicassem ser este valor alto ou baixo para uma pré-forma a ser utilizada em processo de
infiltragdo de metal liquido. O unico parametro de comparagéo serdo as pré-formas comerciais

analisadas neste trabalho.

Na figura 4.18 tem-se a visualizagdo do grafico na figura 4.17, mas de uma forma ndo
cumulativa (incremental), servindo apenas como registro mais especifico dos dados extraidos

do equipamento.

Area superficial do poro incremental (m2/g)

Diametro do poro (microns)

Figura 4.18 - Area superficial incremental - fibra AAS

f) Pressdo de infiltracdo

A pressdo de infiltragdo do mercirio liquido na amostra da pré-forma, fornece
informagdes valiosas sobre a menor ou maior dificuldade de infiltrar este tipo de material. A
figura 4.19 mostra que a pré-forma pode ser infiltrada quase que completamente em pressdes
extremamente baixas (entre 0,1 e 1 MPa). Uma sobre-pressdo considerada muito elevada (100
MPa) foi necessaria para infiltrar completamente a amostra. Pelos valores determinados

anteriormente, esta sobre-pressdo foi necessaria a infiltragdo de poros de tamanho reduzido.
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Ensaios classicos de infiltragdo via Squeeze Casting referem-se a utilizagdo de pressdes
elevadas para obten¢do do compdsito final, normalmente superiores a 50 MPa. A infiltragdo
quase que total conseguida com o mercurio a baixa pressdo, com necessidade entretanto de
pressGes elevadas para preenchimento total dos poros, sugere que talvez possa ocorrer o
mesmo fendmeno quando utiliza-se uma liga metalica para infiltragio da pré-forma. Desta
forma, pressdes baixas seriam suficientes para infiltragio de quase toda a pré-forma. As
pressOes elevadas, descritas na bibliografia, seriam necessarias especificamente para que
fossem preenchidos os poros remanescentes de pequeno didmetro, garantindo assim a
integridade final a0 composito, o qual em situacdo convencional (liga pura sem refor¢o), ndo
admitiria a presenca de poros os quais seriam identificados como imperfeicdes na sua

microestrutura.

Log da Intrusao Diferencial (mi/g)
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Figura 4.19 - Pressio de infiltragdo diferencial - fibra AAS

A figura 4.20 representa a variagdo da pressdo de infiltracdo ao longo do ensaio,

discutida na figura 4.19, porém expressa na forma cumulativa.
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Figura 4.20 - Pressiio de infiltragiio acumulada - fibra AAS

4.2.2 Ensaio de porosimetria na pré-forma Carborundum

A analise de porosimetria aplicada a pré-forma Carborundum detectou uma porosidade
de 81.5 %, pouco inferior portanto a encontrada na pré-forma com fibra AAS. A densidade do

esqueleto foi de 2,47 g/cm’, também similar aos 2,42 g/cm’ da fibra AAS.

Sua densidade aparente € um pouco mais elevada, atingindo o valor de 0,46 g/cm’,
indicando talvez uma maior compactagdo sofrida ou utilizagio de fibras mais curtas. O
diametro médio dos poros foi de 8,20 um, pouco superior aos 7,24 um encontrados na fibra

AAS. Em termos de diametro médio, estes valores podem ser considerados como similares.

Sua area superficial de poros entretanto, foi bem menor que a encontrada na fibra AAS.
Um valor maximo de 10 m*/g foi detectado, menos da metade encontrada na pré-forma
anterior, 0 que pode ser visualizado na figura 4.21. Da mesma forma que a analise feita
anteriormente para a fibra AAS, poros superiores a 0,02 um sio responsaveis por uma
pequena area superficial (2 m”/g). Poros menores sdo responsaveis pela quase totalidade da

area encontrada.
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Area superficial do poro cumulativa (m2/g)
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Figura 4.21 - Area superficial cumulativa - Carborundum

Na figura 4.22 verifica-se que a infiltragdo ocorre em pressdes baixas (entre 0,1 e 1

MPa), similarmente ao observado para a pré-forma AAS. Uma pressdo adicional de elevada

grandeza (100 MPa) € necesséria para o preenchimento total dos poros.

—

=

Intrusac Acumulada (ml/g)

2,5

1.5
1

wn
o

100,000

0,100

10,000

1,000

0,010

0.001

Pressac (Mpa)

Figura 4.22 - Pressdo de infiltragdo acumulada - Carborundum
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4.2.3 Ensaio de porosimetria na pré-forma Saffil

A pré-forma identificada como Saffil apresentou a menor de todas as porosidades, com
valor de 78,9 %, bastante inferior a encontrada para as fibras AAS (84,4%). Sua densidade de
esqueleto foi a mais alta, atingindo 3,01 g/cm3. Um valor mais alto na densidade que o
encontrado para as outras pré-formas ja era esperado, visto ser esta fabricada a partir de fibras
com alto teor de alumina, a qual possui densidade real bastante superior a das fibras silico-
aluminosas, utilizadas nas pré-formas AAS e Carborundum. A densidade aparente é bastante
elevada quando comparada com as outras duas. O valor de 0,64 g/cm3 é quase o dobro do
encontrado para a fibra AAS. O didmetro médio dos poros ndo diferenciou-se muito das
anteriores, encontrando-se um valor de 8,48 pum como caracteristico da pré-forma. Sua area
superficial manteve-se baixa quando comparada a da pré-forma AAS, com valor detectado de
10,6 m’/g, similar ao valor da pré-forma Carborundum. Possivelmente as pré-formas
Carborundum e Saffil sdo projetadas para atingir valores da ordem de 10 m*/g, em fungdo de
experiéncias em ensaios de infiltragao ja realizados pelos seus fabricantes. Nas figuras 4.23 e
4.24 sdo visualizados os graficos relativos a area superficial cumulativa e pressao de infiltragdo
de mercurio para a pré-forma Saffil. Os resultados sdo bastante similares aos encontrados nas

duas outras pré-formas e permitem conclusdes semelhantes.

Area superficial do poro cumulativa (m2/g)
25 ey

Figura 4.23 - Area superficial cumulativa - Saffil
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Figura 4.24 - Pressdo de infiltra¢io acumulada - Saffil

Na tabela 4.9 encontramos uma sintese das propriedades extraidas do ensaio de
porosimetria de mercurio realizado nas 3 amostras analisadas de pré-formas com fibras AAS,
Carborundum e Saffil. Embora a maior diferenga encontrada seja em relagdo a area superficial
da pré-forma AAS, a qual apresentou um valor maior que o dobro encontrado nas outras duas
(quando analisada em relagdo ao peso), considera-se que a melhor forma de andlise da area
superficial para este caso especifico de pré-formas fibrosas, seja através da adogdo da area
superficial em relagdo ao volume de amostra ao invés de seu peso. Desta forma, considerando
as diversas densidades aparentes encontradas, na ultima linha da tabela 4.9 tem-se os valores
de area superficial por unidade de volume, o que nos mostra que os 3 valores nio mais

distanciam-se tanto entre si.

PROPRIEDADE Fibra AAS | Carborundum Saffil
Porosidade (%) 84.4 81,5 78,9
Densidade do esqueleto (g/cm’) 2,42 2,47 3,01
Densidade aparente (g/cm’) 0,38 0,46 0,64
Diametro médio dos poros (um) 7,24 8,20 8,48
Area superficial (m’/g) 23,7 10,0 10,6
Area superficial (m*/cm’) 8.9 4.6 6,7

Tabela 4.9 - sintese dos resultados de porosimetria nas 3 pré-formas analisadas
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4.2.4 Resisténcia mecinica - ensaio de compressio

Foram realizados ensaios de compressdo em 10 amostras de pré-forma fabricada com
fibras AAS. Metade das amostras foram ensaiadas antes do processo de queima a 1100 °C e a

outra metade apds este processo.

a) Curva Tensdo(c) x Deformagio(d) antes da queima da pré-forma

Na figura 4.25, os resultados das 5 amostras ensaiadas antes da queima sdo vistos
simultaneamente para compara¢do da variagdo obtida. Este ensaio foi realizado de modo a
permitir uma avaliagdo da influéncia do processo de queima adotado no aumento da resisténcia

mecanica da pré-forma.

A separagdo entre a regido elastica e de fratura da ligagao fibra/fibra estabelecida pelo
ligante inorganico silica coloidal, ndo pode ser definida com clareza. Aproximadamente pode-
se deduzir que tensdes maximas de 0,5 MPa com deformagdes de 3% podem ser atingidas sem
dano a pré-forma no seu estado ndo queimado. Desta forma, até este limite de tensdo, as
particulas de silica oriundas da silica coloidal utilizada como ligante e que agora encontram-se
ao redor da regido de contato entre as fibras, sdo capazes de manterem a coesdo da estrutura,

fornecendo inclusive uma expressiva deformagéo elastica a estrutura.
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Figura 4.25 - Resisténcia da pré-forma com fibra AAS - seca
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b) Curva Tensdo(c) x Deformacio(5) apés a queima da pré-forma

ApOs a queima seria presumivel que a resisténcia mecéanica da pré-forma aumentasse
significativamente devido a melhor acomodagdo das particulas de silica ao redor das fibras e
talvez até mesmo devido a uma interagdo entre as moléculas de silica provenientes do ligante e
as moléculas de silica existentes na superficie da fibra. Entretanto, a figura 4.26 mostra uma
diminui¢do na tensdo maxima apds a queima, permanecendo ainda uma alta taxa de
deformagao do material. A queda na resisténcia apés a queima deve-se & retirada do agente
organico utilizado como aglutinante na pré-forma. Sua concentragdo ¢ maior na composi¢do
da mistura do que a concentragdo da silica coloidal, conferindo uma boa rigidez a pré-forma,
necessaria inclusive ao seu manuseio seguro. Assim sendo, sua eliminagio no processo de

queima, naturalmente ocasiona uma diminui¢do na resisténcia do preformado.

Tensao (Mpa)
B —
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Deformagao (%)

Figura 4.26 - Resisténcia da pré-forma com fibra AAS - queimada

A curva tensdo versus deformagdo apresentada na figura 4.26 apresenta com maior
clareza a separagao entre as regides elasticas e de ruptura da estrutura. Em todas as curvas o
ponto de rompimento da microestrutura da pré-forma encontra-se razoavelmente bem
definido, de tal forma que pode-se afirmar genericamente que este limite esta situado em 0,25

MPa, para uma deformag¢do maxima de 2,5 %.
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Normalmente, em materiais ceramicos submetidos a ensaios mecdnicos, observa-se
claramente a ocorréncia de fratura fragil na estrutura, sem visualiza¢do das longas deformagdes
vistas na figura 4.26 apos a ruptura. Para o caso especifico das pré-formas, observou-se que
apos atingida a tensdo limite do material, passam a ocorrer rupturas nas camadas mais
proximas aos pontos de aplicagdo de carga, permanecendo entretanto integra sua regido
central. A medida em que a carga ¢ aumentada, ocorre uma propagagdo desta ruptura em

camadas, até que se atinja o centro da pré-forma, quando toda a estrutura estara danificada.

Nao foram encontradas referéncias bibliograficas que permitissem a comparagdo dos
resultados encontrados no ensaio de compressdao da pré-forma elaborada neste trabalho, com
resultados referentes a outras pré-formas similares. As amostras disponiveis de pré-formas
comerciais Carborundum e Saffil ndo foram suficientes para a realizagdo de ensaios de
compressdo paralelos. Entretanto, de uma forma ndo quantitativa, pode-se afirmar que todas as
pré-formas apresentam resisténcias similares ndo merecendo-se destaque de qualquer uma

delas.

4.2.5 Analise microscopica das pré-formas

Foram realizados ensaios de observagdo em MEV de pré-formas fabricadas a partir de
fibras AAS assim como das pré-formas comerciais Saffil e Carborundum. Objetivou-se aqui a
observa¢do da microestrutura do material, em particular, das regides de contato fibra/fibra,
onde deveriam estar localizadas as particulas de silica utilizadas como ligante. Nao foi possivel
a utilizagdo de microscopia Otica para verificagdo macroscopica da estrutura fibrosa das pre-

forma, permitindo asssim uma avaliagdo da orientagdo sofrida pelas fibras no processamento.

Para a observagdio em MEV, uma pequena parte das pré-formas foi destacada e
metalizada com ouro. As figuras 4.27, 4.28 e 4.29 representam respectivamente imagens

obtidas das pré-formas Saffil, Carborundum e obtidas com fibra AAS.



Figura 4.27 (a) - Pré-forma Saffil ampliada 500X MEV

Figura 4.27 (b) - pré-forma Saffil ampliada 1000X MEV
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Figura 4.28 (a) - pré-forma Carborundum ampliada 500X MEV

Figura 4.28 (b) - pré-forma Carborundum ampliada 1000X MEV
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Figura 4.29 (a) - pré-forma fabricada com fibras AAS ampliada 500X MEV

Figura 4.29 (b) - pré-forma fabricada com fibras AAS ampliada 1000X MEV
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Conforme verificado nas fotos obtidas, a pré-forma feita com fibra AAS apresentou boa
distribui¢ao de fibras na sua estrutura, com aparéncia similar a encontrada nas outras duas pré-
formas. Alguns pontos com aparéncia de pequenas escamas na superficie das fibras na figura
4.29 (b) aparentam ser depdsitos de silica provenientes da silica coloidal. Idealmente estas
particulas deveriam estar localizadas apenas na interface fibra/fibra. Ndo observou-se nas
amostras da pré-forma fabricada. nenhuma orientagdo preferencial das fibras. Visualmente

estas possuem orientagdo aleatdria na estrutura formada.

Na pré-forma Carborundum foram encontradas algumas fibras com elevado didmetro
(superior a 8 pum), homogeneamente distribuidas na estrutura. Sua estrutura assemelha-se a
obtida com as fibras AAS, embora sejam encontrados poucos vestigios de depositos de silica

na superficie das fibras.

As observagoes feitas na pré-forma Saffil demonstraram ser esta formada por fibras de
comprimento menor que as encontradas nas outras duas pré-formas. Observou-se também uma
maior regularidade no didmetro das fibras, com uma concentragio localizada em torno de 3
pum. O ligante utilizado na sua fabricagdo é claramente visualizado nas fotos tomadas. Sua

concentra¢do deve ser superior as utilizadas nas pré-formas Carborundum e com fibra AAS

4.2.6 Comentarios finais com relagido as pré-formas

Na metodologia empregada para a fabricagdo das pré-formas, optou-se pela sua
compactagao, ap0s a etapa de moldagem, para obten¢do da porosidade final desejada. Dois
métodos foram utilizados para controle deste ensaio. No primeiro método empregado, uma
carga foi aplicada numa determinada velocidade até que fosse atingida uma carga final
preestabelecida, apos o que, esta era retirada e a pré-forma desmoldada. Utilizando-se este
método para varios preformados obtidos a partir de uma mesma massa inicial, observou-se,
ap0s a secagem, uma variagdo significativa nas suas espessuras finais. Desta forma, as pré-
formas obtidas apresentavam variagdo em suas densidades aparentes, com consequente

variagdo de porosidade entre elas (da ordem de 10% aproximadamente).

A tentativa de utilizagdo de cargas maiores para conseguir-se uma maior compactago e

menor porosidade, também ndo apresentou bons resultados. Pelo observado, cargas superiores



80

a um certo limite provocariam deformagdes na estrutura da pré-forma, de tal modo que no

momento da desmoldagem estas tenderiam a restabelecer sua espessura inicial.

No segundo método empregado, e adotado como padrdo no transcorrer deste trabalho,
uma pré-carga foi aplicada a pré-forma de modo a proporcionar um contato homogéneo entre
esta e a tampa do molde, encarregado da transmissdo da carga. A partir deste ponto, efetuou-
se a compactacdo até que a pré-forma atingisse uma espessura final preestabelecida, apds o
que, a carga foi retirada. Varias espessuras finais foram testadas para uma mesma massa de
material a ser compactada. A espessura final adotada foi aquela que propiciou um minimo de

varia¢ao dimensional nas pré-formas.

A utiliza¢@o de equipamento de porosimetria de merctrio mostrou-se bastante adequada
para a caracterizagdo das pré-formas, propiciando dados esclarecedores quanto a sua
porosidade, tamanho e distribui¢do de poros na estrutura. Os valores encontrados para a pré-
forma feita com fibras AAS e as comerciais Saffil e Carborundum indicaram uma grande
similaridade morfologica entre elas. A diferenca mais significativa encontrada foi a area
superficial de poros da pré-forma fabricada, superior as demais. A analise das fotomicrografias
da pré-forma com fibra AAS, onde verifica-se a presenga de algumas pequenas escamas na sua
superficie, sugere que a deposi¢do da silica coloidal na estrutura tenha ocorrido de forma
dispersa, quando idealmente deveria estar concentrada nas interfaces fibra/fibra, ou talvez que

a quantidade de silica coloidal tenha sido demasiada.

As fotomicrografias da pré-forma Saffi/ demonstraram que esta utiliza teores ainda mais
elevados de ligante inorganico para sua aglomeragdo. Entretanto, sdo visiveis na estrutura da
pré-forma excessos do ligante, o qual cobre por completo as regides de contato entre as fibras,

porém, ndo aparecendo na forma de escamas.
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4.3 Infiltracdo das pré-formas

As pré-formas fabricadas a partir da fibra AAS, foram submetidas a infiltragdo
utilizando-se processo PIC e Squeeze Casting, conforme descrito anteriormente em 3.3. Para
permitir uma melhor interpretagdo dos resultados obtidos, foram incluidas algumas
micrografias de compésito de utilizagdo comercial consagrada em refor¢o de pistdo diesel. O
composito comercial em questdo, foi fabricado utilizando-se processo squeeze com infiltragao
de liga aluminio-silicio em pré-forma elaborada a partir de fibras ceramicas silico-aluminosas.

A amostra ensaiada é utilizada como refor¢o da regido de contorno dos porta-anéis do pistdo.

4.3.1 Compésito de uso comercial retirado de pistio diesel

As figura 4.30 e 4.31 apresentam ampliacdes da interface de infiltragdo do compdsito
comercial em diferentes aumentos. A figura 4.32 apresenta detalhe da presen¢a de algumas

particulas de shot remanescentes na sua estrutura.

Figura 4.30 - composito comercial de pistdo diesel, interface de infiltragdo, aumento 390X



Figura 4.31 - compdsito comercial de pistdo diesel, interface de infiltragdo, aumento 780X

Figura 4.32 - compdsito comercial de pistdo diesel, detalhe de shot presente, aumento 780X
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4.3.2 Infiltracdo pelo processo Squeeze Casting

A figura 4.33 apresenta uma ampliagio de 390x feita no compodsito obtido com
infiltragdo squeeze . A pré-forma submetida ao processo de infiltracdo, foi elaborada com
fibras ndo tratadas, ou seja, repletas de particulas de shor, mantendo-se inclusive o
comprimento original das fibras. Estas pré-formas feitas a partir de fibras nio beneficiadas
objetivavam inicialmente apenas ensaios preliminares para regulagem do equipamento squeeze,
ndo tendo sofrido grandes controles no processo de compactagdo que permitissem garantias
quanto a sua porosidade e homogeneidade da estrutura. Na figura 4.33 observa-se a presenga
das grandes particulas de shor na estrutura do compésito. Pode-se observar também uma
particula de shot, no centro da foto. a qual foi infiltrada em seu interior pela liga metalica. No

foram detectadas porosidades na microestrutura, conforme visto na figura 4.34.

Figura 4.33 - compdsito obtido em squeeze casting, aumento de 390X

Um problema grave encontrado na infiltragdo, foi a deformagao significativa da interface
de infiltragdo, por onde houve a penetragdo do metal liquido.Esta deformagdo pode ter sido
provocada tanto pela excessiva pressdo utilizada neste processo, como uma velocidade de
aplicacdo de carga muito alta. Infelizmente, devido a problemas operacionais no equipamento
utilizado, ndo foi possivel a elaboragdo de compdsitos a partir de fibras beneficiadas, conforme

os objetivos deste trabalho.
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Figura 4.34 - composito obtido por squeeze casting, aumento de 780X

4.3.3 Infiltra¢io pelo processo PIC

A infiltragdo realizada em processo P/C, demonstrou a possibilidade de infiltragdo da
pré-forma utilizando-se as baixas pressdes do ensaio (5 MPa). Conforme o método utilizado
descrito em 3.3.1, a liga de aluminio fundida foi for¢ada a penetrar na pré-forma com auxilio
da pressdo exercida na sua superficie pelo gas utilizado. A penetragdo realizou-se
preferencialmente pela face superior da pré-forma, ocorrendo também, de forma menos
intensa, pelas suas laterais (figura 4.35). As figuras 4.36 a 4.38 mostram a regido de infiltra¢do
principal na interface pré-forma/aluminio, em diferentes ampliagdes. A figura 4.39 mostra a
regido de infiltragdo secundaria, na lateral da pré-forma. A figura 4.40 constata a presenca se
falhas macroscopicas na porosidade da pré-forma, ndo detectadas pelo ensaio de porosimetria
~ de mercirio Finalmente as figuras 4.41 e 4.42 mostram detalhes da regido mais interna da pré-

forma, distante das interfaces de infiltracio.
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Figura 4.35 - ilustragdo da infiltragdo PIC

Figura 4.36 - interface principal de infiltra¢3o no processo PIC, aumento de 195X
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Figura 4.37 - interface principal de infiltra¢io, aumento de 390X

Figura 4.38 - interface principal de infiltragdo. aumento de 780X
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Figura 4.39 - interface secundaria de infiltragio, aumento de 100X

Figura 4.40 - falha na porosidade da pré-forma, aumento de 100X
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Figura 4.41 - ataque da estrutura fibrosa, aumento de 780X

oy

Figura 4.42 - ataque da estrutura fibrosa, aumento de 780X
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4.3.4 Comentarios finais com relacao as infiltracoes

Na andlise da microestrutura do compdsito comercial utilizado como reforco de pistdo
diesel, constata-se uma boa distribui¢io do arranjo fibroso na matriz metalica. Ndo sio
observadas falhas na distribuicdo das fibras, nem a existéncia de regides com grande
concentragdo destas. A interface de penetragdo do metal liquido apresenta-se ligeiramente
indefinida, de tal forma ndo ser possivel estabelecer uma separagio clara entre as regides. Nio
observa-se nenhuma deformagdo na regido de interface da pré-forma. A figura 4.32 demonstra
a existéncia de algumas particulas de shof na microestrutura, provavelmente resultantes de um

beneficiamento incompleto da fibra utilizada. Estas particulas, entretanto, sdo encontradas em

pequena concentragdo e bem dispersas na estrutura, com tamanho maximo de 20 pm.

O ensaio de infiltragdo via Squeeze Casting , realizado em pré-forma feita com fibras nio
beneficiadas. foi incluido apenas como registro complementar dos ensaios realizados.
Observou-se uma deformacao excessiva na interface de infiltragio do fundido, com total
amassamento da pré-forma nesta regido. Ndo foram encontrados poros na estrutura. A figura
4.34 nao revela que tenha havido qualquer espécie de ataque das fibras, ou danos sofridos a
sua superficie, em fun¢do do processamento a alta pressdo. Nas figuras 4.33 e 4.34 sio
observadas as grandes particulas de shot encontradas, devido ao ndo beneficiamento das fibras.
A amostra utilizada para a infiltragdo Squeeze foi obtida utilizando-se dosagem menor de silica
coloidal na formulagdo da pré-forma (cerca de 2% da massa de fibra), do que a dosagem
descrita na tabela 3.3. A resisténcia mecdnica encontrada para esta dosagem foi baixa,
conduzindo assim a ado¢do de uma maior quantidade de silica, suficiente apenas para garantir

uma resisténcia minima ao manuseio e a usinagem necessaria.

As fotomicrografias do composito obtido no processo P/C mostram uma presenca
significativa de particulas de shot na estrutura, apesar do beneficiamento realizado nas fibras, o
qual reduziu a quantidade de shot para cerca de 0,5 % em peso. O tamanho das particulas de
shot foi coerente com os valores declarados em 4.1.8, ndo sendo encontrados tamanhos
superiores a 50 um. A presenca de particulas de shot também pode ser constatada no
composito comercial analisado, o qual utiliza fibras ceramicas como reforgo em liga de
aluminio, utilizado em pistdo diesel. Considerando-se que este compdsito possui aplicagdes de

comprovada eficiéncia, sendo utilizado no mercado mundial automotivo, conclui-se ser
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possivel a convivéncia de alguma fragdo de particulas de shot presente nas pré-formas, com as
nobres propriedades exigidas do compdsito final. Estudos mais detalhados sobre a relagao
entre propriedades do compésito e fragdo residual de shor presente na estrutura, necessitam ser

realizados de forma a solucionar esta questio.

Na figura 4.39. observa-se a infiltragdo ocorrida nas laterais da pré-forma. devido a
passagem do aluminio fundido entre esta e as paredes do cadinho utilizado. A alta
concentracdo de fibras proximas a superficie da pré-forma, deve-se a usinagem inadequada
utilizada para ajuste de dimensao entre a pré-forma e o cadinho, a qual provocou uma
deformagdo excessiva nesta regido. Usinagens mais cuidadosas e especificas para este tipo de

material devem ser realizadas de forma a sanar este problema em ensaios futuros.

Na figura 4.40 observa-se a presenga de falhas na porosidade da pré-forma. Estas falhas
sao encontradas em alguns locais do preformado e seriam identificadas como poros
macroscopicos, com tamanho superior ao nivel de detec¢do do ensaio de porosimetria de
mercurio. Estas falhas sdo prejudiciais a integridade do compdsito final. e sdo encontradas em
regides afastadas da superfie da pré-forma, indicando serem resultado de ma acomodagdo das
fibras na moldagem. Acredita-se que o principal responsavel pela existéncia destas macro-
porosidades tenha sido a falta de controle no processo de moldagem adotado. Neste trabalho,
utilizou-se adi¢cdo manual da mistura fibra/ligantes no interior do molde conforme descrito em
3.2.2, de tal forma que foram necessarios de 20 a 30 carregamentos até que a moldagem se
completasse. Pequenos descuidos cometidos nesta adigdo, em particular a adicdo
demasiadamente concentrada em regides localizadas da pré-forma, provocaram o aparecimento
de vazios na estrutura. Idealmente o processo de adicdo da mistura ao molde deveria ser
realizado de forma continua e homogénea, na mesma velocidade com que a dgua da mistura é
succionada pelo vacuo utilizado. Um processo mecanizado de adi¢do tornar-se-ia entdo, fator

importante na garantia da qualidade final do preformado.

As figuras 4.41 e 4.42 indicam a possibilidade de que algum ataque tenha sido
provocado as fibras da pré-forma. Observa-se uma possivel degradagdo na superficie das
fibras, provocada talvez por um tempo prolongado de exposicio do compdsito a altas
temperaturas. Entretanto em fungdo apenas da analise visual realizada em microscopia otica. é

prudente aguardar estudos mais aprofundados para averigua¢do desta hipotese.
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Capitulo 5

Conclusoes

As fibras ceramicas silico-aluminosas utilizadas neste trabalho possuem semelhancas
morfologicas e de propriedades com fibras Saffi/ de alto teor de alumina, usualmente
empregadas como elemento de reforco em compdsitos de matriz metalica. Assim como as
fibras Saffil, estas apresentam formato cilindrico e superficie lisa e isenta de defeitos. Sua
composi¢do quimica, equilibrada entre teores semelhantes de alumina e silica, pode ser
considerada como um desafio a sua aplicagdo como refor¢o de ligas de aluminio, visto serem
conhecidas as reagbes adversas existentes entre este metal e a silica, problema este ndo
encontrado na utiliza¢@o de fibras Saffi/, as quais apresentam reduzidos teores de silica em sua
composi¢do. A utilizagdo de silica coloidal como ligante inorganico das pré-formas, pode ser
considerada como fator negativo para sua utilizagdo em ligas de aluminio pelos mesmos
motivos citados, embora varias referéncias citem a utilizacdo de silica como ligante de
pré-formas similares a elaborada neste trabalho, para uso em matriz de aluminio, com boas
propriedades finais no compésito obtido. Segundo a bibliografia consultada, estas semelhancas
encontradas na pré-forma elaborada, com outras de uso comercial, possibilitam a obtencao de
compositos metalicos com propriedades similares, com vantagens relacionadas a diminui¢do

de custo oferecida por estas fibras.

As fibras apresentam quantidades excessivas de particulas ndo fibralizadas (shof) em sua
estrutura, dificultando bastante sua utilizagao imediata e exigindo um beneficiamento prévio
das fibras. Mais da metade do material fibroso fornecido pelo fabricante é composto por estas
particulas, as quais podem apresentar tamanhos superiores a 300 pum. O processo de
beneficiamento utilizado foi suficiente para a reducdo substancial destas particulas, sem

entretanto conseguir elimina-las por completo. Considerando-se que nio foi realizada nenhuma



otimizag¢do no processo de beneficiamento proposto. considera-se que os resultados obtidos na
eliminag@o das particulas foi satisfatorio, quando cerca de 99% das particulas foi eliminada, em

todas as fibras submetidas ao beneficiamento.

A metodologia empregada para a determina¢do da porosidade mostrou-se de grande
utilidade para avalia¢do e comparagdo de resultados entre as diversas pré-formas analisadas. O
equipamento de porosimetria de mercrio, além de fornecer informagdes quanto a porosidade
do material, analisa também a distribui¢do do tamanho dos poros e sua area superficial, fatores
necessarios para uma avaliagdo completa do preformado. Pelos resultados de porosimetria
encontrados, as pré-formas elaboradas com fibra AAS apresentaram propriedades bastante
similares as obtidas com pré-formas comerciais Saffi/ e Carborundum, com uso consagrado

em reforgo de ligas de aluminio. particularmente em pistdo diesel.

As fibras ceramicas silico-aluminosas apresentam uma estrutura amorfa no estado natural
de recebimento. Sua exposi¢do a temperaturas elevadas possibilita a formagdo de cristais de
mulita e cristobalita, os quais podem ser danosos a integridade morfologica das fibras quando
presentes em grandes quantidades. Os ensaios de analise térmica diferencial (ATD) indicaram
que as fibras podem ser submetidas com seguranga a temperaturas inferiores a 1000 °C, sem

risco de perda de sua estrutura amorfa.

A utilizagdo de compacta¢do como forma de controle da porosidade das pré-formas
mostrou-se um meétodo eficiente, mas limitado. Pelos valores encontrados, para cada
distribuicdo de comprimento de fibras utilizada, existe uma densidade final ideal de
empacotamento, ndo sendo possivel variagdes expressivas em torno deste valor com varia¢do
apenas da carga aplicada na compactagdo. Desta forma, para que se possa obter uma
porosidade desejada, € necessario um rigido controle no comprimento das fibras de modo a
garantir o empacotamento apropriado da estrutura. A formulagdo utilizada para a fabricagdo
das pré-formas possibilitou um meio relativamente facil e eficiente de conseguir-se uma
agregagdo homogénea entre fibras e ligantes, permitindo assim a utilizacdo deste processo de

forma reprodutivel.

Os ensaios de infiltragdo das pré-formas, realizados com processo Squeeze Casting e

PIC. demonstraram a possibilidade de utilizagdo destas para este fim. Embora os compositos



obtidos nos dois processos possam ainda ser otimizados, os resultados encontrados sio
considerados satisfatorios, em fun¢do dos objetivos propostos neste trabalho. Evidencia-se
desta forma a possibilidade de utilizagdo das pré-formas elaboradas com fibra AAS como
elemento de reforco em compositos de matriz metalica, obtidos por infiltracdo do metal

fundido na estrutura da pré-forma.
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Sugestdes para proximos trabalhos

Algumas sugestdes para a elaboragdo de futuros trabalhos foram levantadas no
transcorrer desta tese. as quais acredita-se, permitirdo a continuidade necessaria ao completo

desenvolvimento do tema abordado.

¢ Beneficiamento das fibras - Estudos sobre a otimizacdo da energia envolvida no processo
de cisalhamento adotado para quebra da ligagdo fibra/shot de forma a evitar a redugdo
excessiva no comprimento das fibras. Pesquisa sobre novos métodos para a quebra da ligagao
fibra/shot que propiciem um minimo de diminui¢do no comprimento das fibras. como por
exemplo a utilizacao de ultrassom. Estudos mais detalhados sobre a cinematica de separacdo
fibra/shot em meio aquoso valendo-se da diferenga na velocidade de arraste entre eles. Estudos
sobre a possibilidade de utilizagdo deste processo cinemadtico para selecdo de fibras com
distribuicdo de diametro menos dispersa. Pesquisas sobre metodologias que permitam uma

avaliacdo e medicao em particulas de shot remanescentes na fibra beneficiada.

e Porosidade - Estudos sobre o comportamento da mistura fibras/ligantes quando submetida
a processos de compactagdo para controle da porosidade. Relagdo existente entre o
comprimento das fibras e a porosidade obtida na compactagdo da mistura. Pesquisas sobre
técnicas e metodologias de ensaio que possibilitem uma averiguagdo da existéncia de macro-
poros (falhas) na estrutura fibrosa da pré-forma, como por exemplo o uso de tomografia

computadorizada.

e Ligante inorganico - Estudos sobre a minima quantidade de silica coloidal necessaria para

promover uma adequada resisténcia a pré-forma, suficiente para sua usinagem e para
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resisténcia as pressdes de infiltragdo. Pesquisas sobre a possibilidade de ligagdo entre as fibras
utilizando-se outros ligantes inorganicos ndo derivados de silica, como por exemplo, alumina e

zirconia coloidal, utilizados em processos similares de floculagdo em meio aquoso.
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Anexo |

Modelagem utilizada na separacio fibra/shot

Para uma particula qualquer submersa num meio fluido e submetida a uma for¢a de
arraste Fp vertical para cima, temos da teoria geral para escoamento de fluidos ao redor de

corpos submersos que :

Fr Fp=1/2.Cp.dpV2.A (1)
I P=m.g=d.Vp.g (2)
Fe=diVy.g (3)
Fp
|17
Onde :
Fp = forga de arraste atuando na particula, paralela a dire¢do de escoamento
P = peso da particula
Fy = for¢a de empuxo atuando na particula
Cop = coeficiente de arraste ou resisténcia
ds = densidade do meio fluido
v = velocidade do fluido
A = 4rea da particula submetida a for¢a Fp,
m = massa da particula
g = aceleragdo da gravidade
d, = densidade da particula

V, = volume da particula
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No equilibrio cinematico temos F, + F: =P e desta forma . pelas equagdes (1),(2),(3), a

velocidade v para que a particula permanega em repouso seria :

; 2.Vp.g.(dp'df)
V= (Equagdo geral da particula) (4)
Cp.A.d¢

Considerando a particula como uma esfera, temos :
Vo=n/6.d" e A,=nd”/4 onded=didmetro da esfera

Substituindo na equagdo geral da particula (4), obteremos para a velocidade v :

. 4g(dp-dr)d
VT i (Equacgéo geral da esfera) (5)
3.Cp.dr
Para o caso da particula ser um cilindro, teremos :
V,=mn.d>.L/4 e A,=d.L onde,
d = didmetro do cilindro
L = comprimento do cilindro
Entdo, ficaremos para a equagao da velocidade v :
2.8(dp-de)m.d

vk (Equagdo geral do cilindro) (6)
Cp.dp.4

Admitindo-se que o numero de Reynolds (Re) seja muito baixo (inferior a 1) para a
situagdo em questdo, podemos com boa aproximagdo admitir que Cp, é linear nesta regido. Dos
dados encontrados na literatura para o coeficiente de resisténcia C;, em fungdo de Re em

esferas e cilindros podemos obter as equa¢des parametrizadas abaixo :

26,485.u"%
Cp =26,485.Re™™ = (Esfera) (7
(df.\".dp)o,94




9 922.“““'?9
Cp=9,922.Re”"" = (Cilindro) (8)
(dt’-\".dp)o’??q

Onde p = viscosidade dindmica (ou absoluta) do meio fluido

Desta forma, substituindo (7) e (8) em (5) e (6) respectivamente, as equagdes para a esfera e

cilindro ficardo :

4.g(dp"df‘)
Esfera : v'"= q-* (9)
79,455.d¢% .1

2.m.g(d,-dy) .
= d” 10
39 688 d!‘U‘.’.Jl u‘),?'ﬂ@ ( )

1,221

Cilindro : v

Admitindo-se agua como sendo o meio fluido e condi¢des padrdes a 25 °C , teremos :

g =9,8066 m/seg’ = 980,66 cm/seg’
1t (25 °C) = 0,8904 centipoise = 8,904 . 10™ g/seg.cm
di=2.7 g/cm3 (informagdo de catalogo do fabricante)

dr (25°C) =0,9970 g/em’

Substituindo estes valores em (9) e (10), as equagdes gerais para esfera e cilindro ficardo

expressas na forma abaixo :

ESFERA v =711443 . 4" (11)

CILINDRO vi* =10466,83 . 4" (12)

Onde os diametros devem ser expressos em centimetros e a velocidade em cm/min .
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