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Abstract

Resumo

As ceramicas do tipo espinélio tém propriedades excelentes e sustentam
sua aplicagdo industrial: alto ponto de fuséo (2135 °C), grande estabili-
dade em baixas e altas temperaturas, baixa condutividade térmica, alta
resisténcia aos acidos, dentre outras. Por isso, 0 espinélio é largamen-
te utilizado como material refratario em fornos industriais e para uso
como material de resisténcia a corrosdo em cadinhos. Nesta pesquisa,
foram preparados materiais ceramicos compostos de Zirconia e Espiné-
lio nas proporgdes de 90:10, 80:20, 70:30, 60:40 e 50:50 de espinélio
e zircOnia, respectivamente. Para esses materiais foram empregadas
as seguintes caracterizagdes: microscopia dptica, microscopias eletro-
nicas de varredura (MEV) e dureza por microindentacdo Vickers. Os
procedimentos foram realizados com diferentes proporcdes de zircdnia
e espinélio, para verificar a influéncia da concentragido de zirconia na
dureza do material. O composto cerdmico com maior percentual de zir-
conia apresentou a maior dureza, de 300 HV.

Key-words
The ceramic spinel type have excellent properties, sustaining its
industrial application: high melting point (2135 °C), high stability at Zirconia
low and high temperatures, low thermal conductivity, high resistance
to acids, among others. Therefore, spinel is widely used as a refractory Spinel
material inindustrial furnaces and for use as corrosion resistant material

Hardness

crucibles. In this research, ceramic composite materials were prepared
zirconia and spinel in proportions of 90:10, 80:20, 70:30, 60:40 and
50:50 spinel and zirconia, respectively. For these materials were
used the following characterizations: optical microscopy, electronic
microscopy (SEM) and Vickers hardness by microindentagéo. Were
carried out with different proportions of zirconia and spinel, to verify
the influence of zirconia concentration in the hardness of the material.
The ceramic compound with the highest percentage of zirconia showed
the highest hardness of 300 HV.
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1. Introducéo

Ceramicas sdo solidos inorganicos cons-
tituidos por elementos metélicos e ndo metéli-
cos que apresentam entre si ligacdes covalen-
tes e idnicas. A classe dos materiais ceramicos
apresenta uma grande variedade com proprie-
dades ¢ aplicagdes diversificadas. Esses mate-
riais séo, tradicionalmente, utilizados no setor
de construcdo civil, na fabricagdo de revesti-
mentos e produtos relacionados, sendo deno-
minadas ceramicas tradicionais que, devido ao
nivel de exigéncia estrutural e solicitacdes me-
canicas aos quais sdo submetidos, ndo deman-
dam requisitos elevados de propriedades ™1,

O espinélio (MgAI,0,) € um mineral na-
tural que é encontrado na areia em conjunto
com pedras calcarias, dolomitas e, as vezes,
com granito ou como sedimentos isolados.
Cristais de espinélio apresentam simetria cu-
bica bem desenvolvida, sdo incolores ou pig-
mentados, transparentes, brilhantes ou turvos,
nos quais se observam com frequéncia a for-
mac&do geminada. % Sdo uma das estruturas
cristalinas mais interessantes no desenvolvi-
mento de pigmentos estaveis e quimicamente
inertes. Nessa estrutura, ions de diferentes es-
tados de oxidacdo estdo presentes tanto em si-
tios tetraédricos quanto em octaédricos. Além
disso, existem diversas formas de se arranjar
0s cations nesses sitios (espinélio normal e
inverso). Essas caracteristicas levaram ao de-
senvolvimento de diferentes cores, sendo es-
tas intensas e estaveis, adequadas ao uso como
pigmentos.

Materiais cerdmicos & base de zirconia
apresentam varias vantagens em relacdo a ou-
tros materiais cerdmicos, devido a atuacdo do
mecanismo de transformacgdo de aumento de
tenacidade, operando em sua microestrutura e
elevando assim suas propriedades mecénicas.
Esse comportamento é decorrente do meca-
nismo de reforco por transformacdo de fase,
em que os grdos de zircOnia tetragonal, ao
serem transformados para fase monoclinica,
induzem um campo de tensdes que dificulta a
propagacdo de trincas e, portanto, a ruptura da
peca ceramica. A ceramica de zirconia (ZrO,)
vem se destacando ndo sé na Engenharia como
também na Medicina e na Odontologia, por
apresentar elevadas propriedades mecénicas,

alta estabilidade quimica, biocompatibilidade
e adequada aparéncia estética. Esse material
é usado rotineiramente em Engenharia para a
confeccdo de ferramentas de corte, refratarios,
abrasivos, opacificadores e outros materiais
estruturais, sendo mais recentemente utilizado
na confeccgdo de sensores de oxigénio, células
de combustdo e recobrimentos térmicos, en-
guanto na Medicina o seu emprego maior é na
confeccdo de préteses ortopédicas. A zircnia
possui como propriedades: elevadas proprie-
dades mecanicas, baixa condutividade térmi-
ca, elevada resisténcia a corroséo, estabilidade
em altas temperaturas e coeficiente de expan-
sdo térmica semelhante a das ligas de ago ©!
Neste trabalho, foram analisadas ligas de
espinélio e zircbnia com concentragOes dife-
rentes, a fim de se avaliar as mudancas da es-
trutura do material com as diferentes propor-
¢Oes de 90:10, 80:20, 70:30, 60:40 e 50:50 de
espinélio e zirconia, respectivamente.

2. Procedimentos Experimentais
2.1. Preparaciao ceramografica

Foi utilizado o embutimento a quente na
Embutidora Marca AROTEC, Modelo PRE
30MI, onde a amostra a ser analisada é colo-
cada em uma prensa de embutimento com a
resina baquelite, de baixo custo e dureza re-
lativamente alta, quando a amostra é embuti-
da em materiais termoplasticos por meio de
prensas, utilizando-se pressdo e aquecimento
para efetuar a polimerizacdo. O método con-
siste em colocar o corpo de prova com a face
que se quer analisar em contato com o émbo-
lo inferior da maquina de embutimento. Apo6s
apertar o émbolo, coloca-se a resina na cdmara
de embutimento pressionando-a com 100 Kgf
a 165 °C, levando 15 minutos para aquecer a
essa temperatura e, em seguida, € realizado o
resfriamento até 50 °C. 1

O lixamento é uma remoc¢édo de material
que utiliza particulas abrasivas fixas, lascando
o material da amostra. O processo de lascagem
com graos abrasivos afiados produz as meno-
res quantidades de deformacdo na amostra,
enquanto removem o material a mais alta taxa
de remogdo. O polimento utiliza basicamen-
te 0 mesmo mecanismo que o lixamento Fle



inclui as etapas finais do processo de prepa-
racdo. Ao utilizar sucessivamente tamanhos
de grdo menores, o polimento pode remover
todas as deformagdes e riscos do lixamento. B!

As amostras de cerdmica foram coloca-
das na politriz automatica e lixadas com uma
lixa de carbeto de 320, 600 e 1200 por 5 mi-
nutos cada. Em seguida, as amostras foram li-
xadas por uma lixa diamantada também pelo
tempo de 5 minutos. Em seguida, o material
passou pela cera de polimento por 30 minutos.
A forca utilizada no processo foi de 120 N.

2.2. Andlise por Microscopia Optica

O microscépio 6tico permite a analise
da superficie do material, com amplia¢Ges de
10x, 20x, 40x e até 100x. Essa analise ajuda
avaliar a microestrutura do material, verifican-
do se existe alguma falha apos o lixamento,
como arranh@es e lascas. A analise foi reali-
zada com microscépio 6tico marca Spectro,
modelo Opton, utilizando-se as ampliacfes de
10x, 20x e 40x.

2.3. Microdureza Vickers

A dureza é uma propriedade mecanica do
material que esta relacionada a facilidade ou
dificuldade de deformagdo plastica localizada,
ou seja, € a resisténcia que o material oferece
as pequenas impressdes ou riscos.* 5 Ensaio de
dureza Vickers ¢ um método de classificacdo da
dureza dos materiais, em que se utiliza uma pi-
ramide da base quadrada de diamante com an-
gulo de diedro de 136° que é comprimida, com
uma forca arbitraria “F”, contra a superficie do
material. Nesse tipo de ensaio, as cargas aplica-
das sdo muito menores do que para os ensaios
Rockwell e Brinell, variando entre 1 e 1000g.
[ 5 Calcula-se a area da superficie impressa
pela medicdo das suas diagonais (Figura 1) e a
dureza Vickers HV é dada pela equacéo 1:

24 P sent>S

Hf=—=— 2
A D2

% 1.354~Ii
D

Onde,

P = é a carga em kgf

D =eamédiaaritmética entre as duas diagonais (2x )
HV = é a dureza Vickers

Figura 1 - Desenho esquematico da Indentacio Vickers
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Esse ensaio foi realizado utilizando-
se 0 microdurémetro Time Group-China
(UniFOA), com carga de 1 kg e com tempo de
aplicacéo da carga de 15 segundos. Realizou-
se 4 medidas de forma aleatéria em cada
amostra para um valor mais preciso.

2.4. Analise por MEV

As caracterizagcbes microestruturais das
amostras foram realizadas por meio da ana-
lise de microscopia eletrénica de varredura,
com o0 uso de elétrons secundarios. Para este
trabalho foi utilizado o microscopio eletronico
HITACHI TM3000 (UNIFOA), com tenséo de
aceleragdo de 15kV e filamento de tungsténio.

3. Resultados e Discussoes
3.1. Microscopia Optica

Pelas imagens Opticas, pode-se observar
um material com uma microestrutura homo-
génea, nas proporcdes de 50:50, porém, nas
amostras em que a concentragdo de zirconia
é menor que a de espinélio, como nas propor-
¢Bes 90:10, 80:20 70:30 e 60:40, pode-se ob-
servar que a tonalidade do material se torna
um pouca mais turva, de forma que a zirconia
proporcione uma maior translucidez ao mate-
rial, como pode ser visto na Tabela 1.

Tabela 1 - Imagens de microscopia éptica das composi¢des, 90:10, 80:20 70:30, 60:40 e 50:50,
de espinélio e zirconia, respectivamente

Amostras
X 90:10

Ampliacdes

70:30 60:40 50:50

10x

20x

40x

3.2. MEV

A Tabela 2 apresenta imagens de MEV
das amostras de espinélio e zircbnia, nas pro-
porg¢des de 90:10, 80:20 70:30, 60:40 e 50:50,
respectivamente, sob as ampliacBes de 1000X

e 2000X. Pode-se observar que hd uma granu-
lometria irregular, com particulas de formas e
tamanhos diferentes, o que torna a porosidade
mais fAcil de ser observada e, devido a essa ir-
regularidade, pode-se avaliar que a propagacdo
de trincas se prolongaria com maior facilidade.



Tabela 2 - Microestruturas das composicoes, 90:10, 80:20 70:30, 60:40 e 50:50, de espinélio e
zirconia, respectivamente

Ampliacées X

Amostras

1000X

2000X

90:10

AT P T

80:20

70:30

60:40

50:50
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3.3. Microdureza

Para obtencéo dos valores de dureza dos
materiais, foram realizados ensaios de microdu-
reza Vickers, com carga de 1kg. Devido ao tipo
de material, mesmo utilizando o equipamento
disponivel com sua carga maxima, as indenta-
¢Oes realizadas no material ndo foram profundas
o suficiente, o que trouxe dificuldade em realizar

a medi¢ao das mesmas. Pode-se verificar que,
exceto pela composicdo 70:30, o valor de du-
reza do material tem uma tendéncia a aumentar
com o aumento de zircbnia na sua composicgao,
como pode ser visto na Figura 2. Possivelmente,
a composicdo de 70:30 apresentou menor valor
devido aos arrancamentos oriundos do processo
de lixamento que ocasionaram, consequente-
mente, resultados inferiores.

Figura 2 - Valores de dureza por microindentacio Vickers das composicdes 50:50, 60:40,
70:30, 80:20 e 90:10 de espinélio e zirconia, respectivamente.
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4, Conclusodes

A partir das anélises dos resultados ob-
tidos do composito zircbnia-espinélio em di-
ferentes propor¢des, nas micrografias realiza-
das no microscopio Optico, verificou-se que
0 acréscimo de zircbnia provoca uma maior
homogeneidade na estrutura da amostra. Nas
proporgdes de 80:20 e 90:10, observou-se um
material mais turvo.

Nas microestruturas de MEV, pode-se verifi-
car o0 aumento da regido branca, representada pelo
acréscimo de zirconia, porém, devido aos granulos
serem heterogéneos, provavelmente, o material se-
ria mais passivel a propagagao de trincas.

Nos resultados da dureza, verificou-se que
0 maior valor de dureza foi na composicao com
50:50 de espinélio e zirconia, com 301 HV.
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